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Gebiet der Erfindunq 



Die Erfindung befindet sich auf dem Gebiet der Verlopselung von Wiri<stoffen und betrifft neue Mikro- 
kapsein, ein Verfahren zu deren Herstellung unter Einsatz von verscliiedenen Polymeren und Chitosa- 
nen some deren Verwendung zur Herstellung beispielsweise oberflachenaktiver Zubereitungen. 



Stand der Technik 

Unter dem Begriff "Mikrokapsel" werden spharisdie Aggregate mit einem Durchmesser jm Bereich von 
etwa 0,1 bis etwa 5 mm verstanden, die mindestens einen festen oder flussigen Kern enthalten. der 
von mindestens einer kontinuierlichen Hulle umschiossen ist. Genauer gesagt handelt es sich urn mit 
filmbildenden Polymeren umhullte feindisperse flussige oder feste Phasen. bei deren Herstellung sfch 
die Polymere nach Emulgiening urid Koazervatfon oder Grenzflachenpolymerisatlon auf dem einzuhul- 
lenden Material niederschlagen. Nach einem anderen Verfahren werden flussige Wirkstoffe in einer 
Matrix aufgenommen (.microsponge"). die als Mikropartikel zusatzlich mit filmbildenden Polymeren 
umhullt sein kdnnen. Die mikroskopisch kleinen Kapsein, auch Nanokapsein genannt, lassen sich wie 
Pulver trocknen. Neben einkemigen Mikrokapsein sind auch mehrkemige Aggregate, auch Mikrospha- 
ren genannt, bekannt, die zwei oder mehr Keme im kontinuierlichen Hullmaterial verteilt enthalten. Ein- 
oder mehrkemige Mikrokapsein konnen zudem von einer zusatzlichen zweiten, dritten etc. Hulle um- 
schiossen sein. Die Hulle kann aus naturlichen, halbsynthetischen oder synthetisc*ien Materialien be- 
stehen. Natiiriich Hullmaterialien sind beispielsweise Gummi Arabicum, Agar-Agar, Agarose, Maltodex- 
trine, Alginsaure bzw. ihre Saize, z.B. Natrium- oder Calciumalginat, Fette und Fettsauren, Cetylalkohol, 
Collagen, Chitosan, Lecithine, Gelatine, Albumin, Schellack, Polysaocaride, wie Starke oder Dexlran, 
Polypeptide, Proteinghydrolysate, Sucrose und Wachse. Halbsynthetische Hullmaterialien sind unter 
anderem chemisch modifizierte Cellulosen, insbesondere Celluloseester und -ether, z.B. Celluloseace- 
tat, Ethylcellulose, Hydroxypropylcellulose, Hydroxypropylmethylcellulose und Carboxymethylcellulose, 
sowie Starkederivate, insbesondere Starkeether und -ester. Synthetische Hullmaterialien sind bei- 
spielsweise Polymere wie Polyacrylate. Polyamide, Polyvinylalkohol oder Polyvinylpynolidon, 
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Betepiele fur Mitokaps* des Stands da, Technik sind folgande Handalsprodukte r Klaramern an^ 

J^^X^manfimes Collagen), Upo.ec mt^n (Alginsaura, Agar-Agar), In^uO^ Un.^ 
^^Installina Cellulose, H,d.x,p.pyln«.hyloel.^e)-, Ur^ C30 (Udose m,^ 
l^CeLse Hyd^xypropylmemyMutose), Koto Gfyco^^ (modifcierte Stake, Fettsau^e- 
Ch^Sde) So^^^^s (moditi^rtes Agar-Agar, u™. K^ProO^Nsno^ (Phosphor 

pide). 



irJLn aus der Chitosan™k«pha«. bekannl ahd. d-« man ed* indeo, ™e ^ 
ired^ate mit 6lk6tpen, vennis*. und diese Mlschungeo in ata«s* eingestellte Tensdlo«,n. 

^ Patantannewung DE W564S2 A1(He*0 « auch d« Ver- 

wendung von Chitosan als Vertapsekingsmaleriai fOr Tocopherol bekannL 



l.tri anzyma«scher EH,»,kung. Von Nachteil Is. dabei, daE d« Mikrokap^ d» ^ 
n ™ng d« Wuksto* aus Ihrem Innen, nich. ode, nur in unzureiohendea. MaBe =.la^ 
u^d^Cln^ne ungenDgende StabilHS. in Gegenwart von Tensklen. an»,^ 
aLisen Die Aufgal« der vodiegenden Ertndung ha. son,!, dann bestanden, gerade d«8e NachWe 
zu uberwinden. 



Rftsehreibup q rier grfmdunq 

Geoenstend der ErJndung sind Mlkn*apseln mit miUeren Durchmessem im Bereich von 0.1 bis 5 mm, 
STaT^ner Hii.me.*ran und eine, mindestens einen Wirksto« enSiaKenden U^. d« ma, 
ertialt,indemman 

(a) aus Gelbildnem. Chitosanen und Wirkstoffen eine Matrix zubereitet. 

(b) die Matrix in einer Olphase dispergiert. ^u^^^m ..nd dabei die 

(c) die dispergierte Matrix mit waBrigen Losungen anionischer Polymere behandelt und dabe. die 

Olphase entfemt. 

Oberraschendemeise wunle gefunden, dali der Bnsatz von .hem»geae,enden naUriichen Iteterep^ 
",^h^^den 1 Proteinen zusammen mit Chitosanen. die in Gegenwart anion«cher Poiyn».e 
Z^n" 1. die Hersterung von neuen Mikro^ edaubt * sich du«^ e«e de«««h ver- 

besserte Tensidstabilitat auszeichnen. 
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Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Mikrokapseln mit 
mittleren Durchmessem im Bereich von 0,1 bis 5 mm, bestehend aus einer Hiillmembran und einer 
mindestens einen Wirkstoff enthaltenden Matrix, bei dem man 

(a) aus Gelbiidnem, Chitosanen und Wirkstoffen eine Matrix zubereitet, 

(b) die Matrix in einer Olphasedispergiert, 

(c) die dispeigierte Matrix mit wafirigen Losungen anionischer Polymere behandelt und dabei die 
6ipliase entfemt 



Gelbildner 

Im Sinne der Erfindung werden als Gelbildner vorzugswfeise solche Stoffe in Betracht gezogen, welche 
die Eigenschaft zeigen in waBriger Losung bei Temperaturen obertialb von 40 °C Gele zu bilden. Typl- 
sche Beispiele hierfur sind Hetereopolysaccharide und Proleine. Als thermogelierende Heteropolysac- 
-charide kommen vorzugsweise-Agarosen in Fragepwelche in Form des aus Rotalgen zu gewinnenden- 
Agar-Agar auch zusammen mit bis zu 30 Gew.-% nichl-gelbildenden Agaropektinen voriiegen konnen. 
Hauptbestandteil der Agarosen sind lineare Polysaccharide aus D-Galaktose und 3,6-Anhydro-L- 
galaktose, die altemierend (3-1,3- und p-1,4-glykoskJisch veritnupft smd. Die Heteropolysaccharide 
besitzen vorzugsweise ein Molekulargewfcht im Berefeh von 110.000 bis 160.000 und sind sowotil farb- 
als auch geschmacktos. Als Altemativen kommen Pektine. Xanttiane (audi Xanthan Gum) sowie deren 
Mischungen in Frage. Es sind weiterhin sotehe Typen bevorzugt, die noch in 1-Gew.-%iger w&Briger 
Losung Gele bilden, die nk:ht unteitialb von 80 *C schmelzen und sidi bereits oberhalb von 40 "C wrie- 
der verfestigen. Aus der Gruppe der Oiennogelierenden Proteine seien exemplarisch die verschie- 
denen Gelatine-Typen genannt. 



Chitosane 

Chitosane stellen Btopolymere dar und werden zur Gruppe der Hydrokolloide gezahlt. Chemisch be- 
trachtet handelt es sich urn partiell deacetylierte Chitine unterschiedlichen Molekulargewichtes, die den 
folgenden - idealisierten - Monomeriiaustein enthaiten: 



CH2OH 



OH NHR 




)H NH2 



CH2OH 



3 
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im Gegensatz zu den meisten Hydrokolloiden. die im Bereich biologischer pH-Werte negafv geladen 
sind stellen Chitosane unter diesen Bedingungen kationische Biopolymere dar. Die positiv geladenen 
Chitosane konnen mit entgegengesetzt geladenen Oberflachen in Wechselwirkung freten und wenJen 
daher in kosmetischen Haar- und Korperpflegemitteln sowie pharmazeutischen Zuberertungen emge- 
s ^ (vgl Unmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry. 5th Ed.. Vol. A6. Welnhe«n Ver ag 
Chemie 1986 S. 231-232). Obersichten zu diesem Thema sind auch beispielswelse von B. Gesslein 
et al in HAPPl'^ 57 (1990). 0. Skaugmd in Drug Cosm.lnd. 148, 24 (1991) und E Onsoyen et al. in 
Seifen-Ole-Fette-Wachse 117. 633 (1991) erschienen. Zur Herstellung der Chitosane geht man von 
-ChltifrwSig^.se-den-Schalenresten-w^ 
Mengen zur Verfugung stehen. Das Chitin wird dabel in einem Veifahren. d3s erstnrials von Hackmann 
et al beschrieben worden ist. ublichen««ise zunachst durch Zusatz von Basen dep^te.n,ert. dur^ 
Zugabe von Mineralsauren demineralfelert und schlleBr.ch durch Zugabe von starken Basen deac^ty- 
llert wobei die Molekulargewichte uber ein breites Spektrum verteilt sein konnen. Entsprechende Ver- 
fahren sind beispielswelse aus Makromol. Chem. 17L 3589 (1976) oder der franzosischen Patentari- 
-meldung^2Z0.1266.A-bekannLJ/oaugsweisej«er^^^ 

" schen Patentanmeldungen DE 4442987 Al und DE 19537001 Al (Henkel) offenbart v^erden und d.e 
TlTs^mc^es Lkulargewicht von 10.000 bis 500.000 bzw. 800.000 bis 1-200.000 Da on 
aufweisen und/oder eine Viskositat nach Brookfield (1 6ew..%ig In Glycolsaure) unterhalb von 
5000 mPas. einen Deacetyllerungsgrad im Bereich von 80 bis 88 und einem Aschegehatt >^ ^e^^ 
niger ais 0.3 Gew.-% besitzen. Aus Grunden der besseren Wasserloslichkert we«ien die Chrtosane in 
der Regel in Forni ihrer Salze. vorzugsweise als Glycolate eingesetzL 



Wirkstoffe 



Die Auswahl der Wirkstoffe. die In den neuen Mikrokapseln eingeschlossen sind. ist an s.ch unknt.sch. 
Vorzugsv^ise handelt es sich urn Stoffe. die e^t du,.h mechanische Ze^torung ^er M.krokapseln 
freigeLtzt werden. In diesen Fallen kommt den Mikrokapseln die Aufgabe zu. den Kontakt zwischen 
auLer Umgebung und WIrkstoff und damit eine chemische Reaktion bzw. einen Abbau zu verhindem. 
Es kann es sein. daB die in der Kapsel eingeschlossenen Stoffe uberhaupt nicht freigesetzt werden 
sollen und ausschlieSIich dem Zweck dienen. der Zubereitung ein asthetlsches AuBeres^ verieihen; 
dies trifft beispielswelse vielfach fiir Farbstoffe zu. Es ist naturiich klar. daB ^^^.^'^^^^^^IJ^J^^^ 
nebeneinander bestehen konnen. Insbesondere ist es moglich. belspielswe^e emen Duftetoff ^ 
spatere Freisetzung zusammen mit einem Farbpigment zu verkapseln. welches der Kapsel e.n beson- 
deres Aussehen verieiht. 
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Wirkstoffe fur kosmetische und pharmazeutische Anwendunoen 



Typische Beispiele fur Wirkstoffe, wie sie im Bereich der kosmetischen und pharmazeutischen Zube- 
reitungen eingesetzt werden sind Tenside, kosmetische Ole, Periglanzwachse, StaWlisatoren, biogene 
Wirkstoffe, Vitamine, Deodorantien, Antitransplrantien, Antischuppenmlttel, UV-Lichtschutzfaktoren, 
Antioxidantien, Konservierungsmittel. Insektenrepellentien, Selbstbrauner, Typrosininhibitoren (Depig- 
mentierungsmltteO, ParfQmoIe und Farbstoffe. 

Als oberflachenaktive Stoffe konnen anionische, nichfionische, kifioni^e und/Sder ampnofere~bzw. 
amphotere Tenside verkapselt werden. Typische Beispiele fur anionische Tenside sind Seifen, Alkyl- 
benzolsuHbnate, Alkansulfonate, Oleflnsulfbnate, Alkylethersulfonate, Glycerinethersulfonate, a- 
Methylestersulfonate, Sulfofettsauren. Alkylsulfate. Fettalkoholethersulfate, Giycerinethersulfate. Fett- 
sauieethersulfate, Hydroxymlschethersulfate, Monoglycerid(ether)sulfate. Fettsaureamid(ether)sulfate, 
m Mono- und Dialkylsulfosuccinate, Mono- und Dialkylsulfosuccinamate, Sulfotriglyceride, Amidseifen, 

— Bhercarbonsauren-und-deren-SalzerFettsaureisethionate.-FettsauresareosinaterFettsauretauride.-N-- 

Acylaminosauren, wie beispielsweise Acyllactylate, Acyltartrate. Acylglutamate und Acylaspartate, Al- 
kyloligoglucosidsulfate, Proteinfettsaurekondensate (insbesondere pflanzliche Pnsdukte auf Weizenba- 
sis) und AlkyI(ether)phosphate. Sofem die anionischen Tenside Polyglycoletherketten enthalten, kon- 
nen diese eine konventionelle, vorzugsweise jedoch eine eingeengte Homotogenverteilung aufwelsen. 
Typische Beispiele fur nichtionische Tenside sind Fettalkoholpolyglycolether. Alkylphenolpolygly- 
colether, Fettsaurepolyglycolester. Fettsaureamidpolyglycolether, Fettamlnpolyglycolether, alkoxylierte 
Triglyceride. Mischether bzw. Mischfbmiale. gegebenenfalls partiell oxkJierte Alk(en)ytoligoglykoside 
bzw. Glucoronsaurederivate, Fettsaure-N-alk^glucamWe, Proteinhydrolysate (insbesondere pflanzliche 
Produkte auf Weizenbasis), Polyolfettsaureester. Zuckerester. Sorbitanester, Polysoibate und Amin- 
oxide. Sofem die nk^ttonischen Tenside Polyglycoletherketten enOiaiten, konnen diese eine konventio- 
^ nelle, vorzugsweise jedoch eine eingeengte Homologenverteilung aufweisen. Typische Beispiele fur 
^ kationlsche Tenside sind quartare Ammoniumverbindungen, wie beispielsweise das Dimethyldistea- 
rylammonlumchlorid. und Esterquats, insbesondere quatemierte Fettsauretrialkanolaminestersalze. 
Typische Beispiele fur amphotere bzw. zwitterionische Tenside sind Alkylbetaine. Alkyiamidobetaine, 
Aminopropionate, Aminoglycinate, Imidazoliniumbetaine und Sulfobetaine. Bel den genannten Tensi- 
den handelt es sich ausschlieBlich urn bekannte Verbindungen. Hinsichtlich Stnjktur und Herstellung 
dieser Stoffe sei auf einschlagige Ubersichtsarbeiten beispielsweise J.Faibe (ed.), "Surfactants in 
Consumer Products", Springer Verlag, Berlin, 1987, S. 54-124 oder J.Falbe (ed.), "Katalysatoren, 
Tenside und Mineraloladditive", Thieme Verlag, Stuttgart, 1978, S. 123-217 verwiesen. 

Als kosmetische Ole kommen beispielsweise Guerbetalkohole auf Basis von Fettdkoholen mit 6 bis 
18, vorzugsweise 8 bis 10 Kohlenstoffatomen, Ester von linearen Ce-C22-Fetls§uren mit linearen Ce- 
C22-Fettalkoholen, Ester von verzweigten Ce-Cia-Carbonsauren mit linearen C6-C22-Fettalkoholen, wfe 
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Z.B. M,nstylm,mtat, Mynstylpalmitat, Myn^tearat, Mynstyteostearat, M,nslylote t, ^^^^ 
MynsJe-ll Cetylmynstat. CeWlpaWtat. Cetytetearat, Cetylisostearal, Cetylole t. ^>^^ 
Slcal SteaJmyrtsW, Staa-ylpalmftat. Stea^lstea* Stea^ostaarat. Stea-yloteat, Stearylb^ 
ZrS»yl«uU isoslea-ytayristat, mlpalmtet. Isostea^earat, Isostearyi^ostearal 
HLZ^ isostea-vlbehena,, Isostea^eat, Oteylmyn^l OMpalmHal 01ay^ea«. Otey- 
Oteylolea., Oleylbehenat, Oleytemcat, Behen^mynstat Behen^palmrtat ^l*^; 
^HL, Behenyvxea., Behenylt«.«na., Behenylemcat, Eni^ny^stal Buc,»«.«« 
^S^t, Eruoylisosteara., Emcyloleat, Emcylbahanat und E^cyteruoal Daneben e«nen s«h 

» H^-^oart^onsiuren ™it linear «^ va™eig«n C,-C^e«a«<aho.a^Jn«bes^ D«k^ 
Ma J Este, von l»>earen undfcder «™e^n Fatlsa..en mil nehmertsen Altoholen f«e ^B. Pro- 
pyteng ycol. Dimerdiol Oder Tnmartrtol) und/oder Guertetalkohoten, Trtglycende auf Bass C-C,. 
Sin fluss^e Mono^wrnglycertdmischungen auf Basis «n CrCrFetUiuran, Ester von C 
C^^oholen u^Wer Guerbetalkohoten m» »on,a«schen Ca*»,s»«en, insbesonde^Ben^ 



^Ll. Oder Poiyolen 2 «s ,0 Koh,e„s,o.a.o^ d 2 «s ^ ^^-^^T',";:^ 

Ole ve^eigte p-imare Alkohole, subslituierte Cydohexane, Uneare und ve™e.gte CrC^Feftako- 
hol«rt»nate Guerbetcarbonate, Ester der Benzoesaure mit llnearen und/oder verzweeten 
WlS^ti. F^solv® TO), «neare Oder verzweigte, s,mn««sd,e Oder unsymmetnsche M^e- 
ther mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen pro AUcylg-uppe, Wngoffnungsptodul* ^ 'P"*"^ 
!lten, mit Polyolen, snioonole und/oder alipl>atsol« bz«. naphtheniscl» Kohlenwasserstolie, w« 
z,B. wie Squalan, Squalen Oder Dialkylcycloliexane in Betiachl 

Als Periglanzwacl»e l«.mmen beispielsweise m Frage: Alkylenglycolester. spezie« Elh,lengly«1di- 
l^t FeL-eaikanolamMe. spezie« Kokos,e«sSu.edtelhano.amid; Pa,,ia.g.,certde spe»n Ste^ 
Istremonog^nd. E^von neh««-«gen, gegebe^n* .^,oxysubs«U..er.e O^-^^ 
Fettalkohoien mH 6 bis 22 KohienstoBatomen, spezieli langketUge Ester der We,nsau,e; Fettstofle, «e 
bSTl Fe«*ohole, Fe«Ke.one, Fettalde.^, Fettether und Fettearbonale, dte ,n Summe m^n- 
n^^4 KohtenstoHatome auN«isen. spezieli Lauron und Bstearyteiber; Fe«s.u.n w« S.^ 
siute HydioxystearinsSure Oder Behensaure, Ringoffnungsptodukte von OlefinepoxKlen m,t 12 hs 22 
Z^Z«n mit Fe«a*oboten mit 12 «s 22 Koh^stotfatomen und/oder Polyolen m,t 2 ..s 15 
Koliiensloffatomen und 2 bis 10 Hydroxylgruppen sowie deren Mischungen. 

Als Stabilisatoren konnen Metallsalze von FettsSuren, wie 2.B. Magnesium-, Aluminium- undtoder 
Zinkstearat bzw. -fidnoleat eingesetzt werden. 

Unter biogenen Wrkstoflen sM beispieteweise Tocopl»rol To^Pl"""*^ /•^^^'T' 
AscorbinsLre, Desoxy-ibonudeinsiure, Re«nol, Bisabotol, A«antoin. Phytantnol, Pantheno., AHA-Sau- 
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ren, Aminosauren. Ceramide, Pseudoceramide, essentielle Ole, Pflanzenextrakte und Vitaminkomplexe 
zu verstehen. 

Kosmetische Deodorantlen (Desodorantien) wirken Korpergeriichen entgegen, uberdecken oder be- 
seitigen sie. Korpergeruche entstehen durch die Einwirkung von Hautbakterien auf apokrinen SchweiB, 
wobei unangenehm riechende Abbauprodukte gebildet werden. Dementsprechend enthalten Deodo- 
rantien Wirkstoffe, die als keimhemmende Mittel. Enzyminhibitoren, Geruchsabsorber oder Ge- 
ruchsuberdecker fungieren. 



Als keimhemmende Mittel sind grundsatzlich alle gegen grampositive Bakterien wirksamen Stoffe 
geeignet, vine z. B. 4-Hydroxybenzoesaure und ihre Saize und Ester, N-(4-Chlorphenyl)-N'-(3,4 dichlor- 
phenyl)hamstoff, 2,4,4'-Trichlor-2'-hydroxydiphenylether (Triclosan), 4-Chlor-3,5-dimethylphenol, 2,2'- 
l\/lethylen-bis(6-brom-4-chlorphenol), 3-Methyl-4-(1-methylethyl)phenol, 2-Benzyi-4-chlorphenol, 3-{4- 
Chlorphenoxy)-1,2-propandiol, 3-lod-2-propinylbutylcarbamat, Chlorhexidin, 3,4,4'-Trichlorcarbanilid 
-(TTe)rantibakterielle-RiechstofferThymol-Thymian6lrEugenolrNelkendlj-MenthGlr-Min 
Phenoxyethanol, Glycerinmonolaurat (GML), Diglycerinmonocaprinat (DMC), Salicylsaure-N-alkylamide 
wie z. B. Salicylsaure-n-octylamid oder Salicylsaure-n-decylamid. 

Als Enzyminhibitoren sind beispielsweise Esteraseinhibitoren geeignet. Hieibei handelt es sich vor- 
zugsweise urn Trialkylcitrate wie Trimethylcitrat. Tripropylcitrat. Triisopropyteitrat, Tributylcitrat und ins- 
besondere Triethylcitrat (Hydagen® CAT, Henkel KGaA, Dusseldorf/FRG). Die Stoffe inhibieren die 
Enzymaktivitat und reduzieren dadurch die Geruchsbildung. Weitere Stoffe, die als Esteraseinhibitoren 
in Betracht kommen, sind Sterolsulfate oder -phosphate, wie beispielsweise Lanosterin-, Cholesterin-, 
Campesterln-. Stigmasterin- und Sitosterinsulfat bzw-phosphat, Dfcarbonsauren und deren Ester, wie 
beispielsweise Glutarsaure, Glutarsauremonoethylester, Glutarsaurediethylester, Adipinsaure, Adipin- 
sauremonoethylester, Adipinsaurediethylester. Malonsaure und Malonsaurediethylester, Hydroxycarb- 
nonsauren und deren Ester wie beispielsweise Citronensaure, Apfelsaure, Weinsaure oder Weinsaure- 
diethylester, sowie Zinkglycinat 

Als Geruchsabsorber eignen sich Stoffe, die gemchsbildende Verbindungen aufnehmen und weitge- 
hend festhalten konnen. Sie senken den Partialdruck der einzelnen Komponenten und verringem so 
auch ihre Ausbreitungsgeschwindigkeit Wichtig ist, daB dabei Parfums unbeeintrachtigt bleiben mus- 
sen. Geruchsabsorber haben keine Wirksamkeit gegen Bakterien. Sie enthalten beispielsweise als 
Hauptbestandteil ein komplexes Zinksalz der Ricinolsaure oder spezielle, weitgehend geruchsneutrale 
Duftstoffe, die dem Fachmann als "Fixateure" bekannt sind, wie z. B. Extrakte von Labdanum bzw. 
Styrax oder bestimmte Abietinsaurederivate. Als Geruchsuberdecker fungieren Riechstoffe oder Par- 
fumole, die zusatzlich zu ihrer Funktfon als Gemchsuberdecker den Deodorantien ihre jeweilige 
Duftnote verleihen. Als ParfOmoie seien beispielsweise genannt Gemische aus natOrlichen und synthe- 
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tischen RIechstoffen. NatOrliche Riechstoffe sind Extrakte von BIQten, Stengein und Blattem, Fruchten. 
Fruchtschalen Wurzein, Holzem. Krautem und Grasem. Nadein und Zweigen sowie Harzen und Bal- 
samen Weiterhin kommen tierische Rohstoffe in Frage, wie beispielsweise Zibet und Castoreum. Ty- 
pische synthetische Riechstoffverbindungen sind Produkte vom Typ der Ester. Ether. Aldehyde. Keto- 
ne Alkohole und Kohlenwasserstoffe. Riechstoffverbindungen vom Typ der Ester sind z.B. Ben- 
zylacetat p.tert.-ButyIcyclohexylacetat. Linalylacetat. Phenylethylacetat. Linalylbenzoat Benzyttbnniat. 
Allylcyclohexylpropionat, Styrallylpropionat und Benzyisalicylat Zu den Ethem zahlen beispielsweise 
Benzylethyiether. zu den Aldehyden z.B. die linearen Alkanale mit 8 bis 18 Kohlenstoffatomen. Citral. 
-CifiohellairCiffoneliyi^-cetaldettydrCyd 
den Ketonen z B. die Jonone und Methylcedrylketon. zu den Alkoholen Anethol. Citronellol, Eugenol. 
Isoeugenol Geraniol. Unalool. Phenylethylaikohol und Terpineol. zu den Kohlenwasserstoffen gehoren 
hauptsachlich die Terpene und Balsame. Bevorzugt werden jedoch Mischungen verschiedener Riech- 
stoffe verorendet. die gemeinsam eine ansprechende Duflnote erzeugen. Auch atherische Ole gennge- 
rer Fluchtigkeit, die meist als Aromakomponenten venwendet werden. eignen sich als Parfumole. z.B. 
-Saibei6l-Kamillenol.-Nelken6l.JyAelissenoi..Minzen6l..2 

Vetiverol Olibanol. Galbanumoi. Labdanumoi und Lavandinol. Vorzugsweise v^erden Bergamotleol. 
Dihydromyrcenol. Lilial. Lyral. Citronellol. Phenylethylaikohol. a-HexylzimtaWehyd. Geraniol. Benzyl- 
aceton, Cyclamenaldehyd. Unalool. Boisambrene Forte. Ambroxan. Indol. Hedione. SandelioB. Citio- 
nenol Mandarinenol. Orangenol. Allylamylglycolat. Cyclovertal. Lavandinol. Muskateller Salbeiol. p- 
Damascone. Geraniumol Bourbon. Cyclohexylsalicylat. Vertofix Coeur. Iso-E-Super. Fixdide HP. 
Evemyl. Iraldein gamma. Phenylessigsaure. Geranylacetat. Benzylacetat. Roserraxid. Romilat. Irotyl 
und Floramat allein oder in Mi^hungen. eingesetzL 

Antitranspirantlen (Antiperspirantien) reduzieren duich Beeinflussung der Aktivltat der ekkrinen 
Schv^lBdrusen die SchweiBblldung. und wirken somit Achselnasse und Korpergeruch entgegen. 
Wassrige oder wasserfreie Formulierungen von Antitranspirantien enthalten typischeiweise folgende 
Inhaltsstoffe: 



> adstringierendeWirkstoffe, 

> OIkomponenten. 

> nichtionische Emulgatoren. 

> Coemulgatoren, 

> Konsistenzgeber. 

> Hilfsstoffe w^ie z. B. Verdicker oder Komplexierungsmittel und/oder 

> nfchtwassrige Losungsmittel wie z. B. Ethanol. Propylenglykol und/oder Glycerin. 

Als adstringierende Antitranspirant-Wiricstoffe eignen sich vor altem Salze des Aluminiums. Ziriconiums 
Oder des Zinks. Solche geeigneten antihydrotlsch wiri«amen Wiri<stoffe sind z.B. Alumlniumchlond. 
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Aluminiumchlortiydrat, Aluminiumdichlorhydrat. Aluminiumsesquichlorhydrat und deren Komplex- 
verbindungen z. B. mit Propylenglycol-1,2. Aluminiumhydroxyallantoinat, Aluminiumchloridtartrat, Alu- 
minium-Zirkonium-Trichlorohydrat, Aluminium-Zirkonium-tetrachlorohydrat, Aluminium-Zirkonium-pen- 
tachlorohydrat und deren Komplexverbindungen z. B. mit Aminosauren wie Glycin. Daneben konnen in 
Antitranspirantien ubiiche ollosliche und wasseriosliche Hilfsmittel in geringeren Mengen enthalten seln. 
Solctie dlldslichen Hilfsmittel konnen z.B. sein: 

> entzundungshemmende, hautschutzende oder wohlriechende atherische Ole. 

> synthetische hautechOtzende Wlrkstoffe und/oder 

> dlldsliche Parfumdie. 

Obliche wasseriosliche Zusatze sind z.B. Konservierungsmittel, wasseriosliche Duftstoffe, pH-Wert- 
Stellmlttel, z.B. Puffergemische, wasseriosliche Verdickungsmittel, z.B. wasseriosliche natiiriiche oder 
synthetische Polymere wie z.B. Xanthan-Gum, Hydroxyethylcellulose, Polyvinylpyrrolidon oder 
-hochmolekulare-Polyethylenoxide. — — — 



Ate Antischuppenmittel konnen Climbazol, Octopirox. Ketokonazol und Zinkpyrethion eingesetzl wer- 
den. 

Unter UV-Lichtschutzfaktoren sind beispietewelse bei Raumtemperatur flussig oder kristallin voriie- 
gende organlsche Substanzen (Lichtschutzfilter) zu verstehen, die in der Lage sind, uttraviolette Strah- 
len zu absorbieren und die aufgenommene Energie in Fomi langenwelliger Strahlung, z.B. Warme wie- 
der abzugeben. UVB-Fllter konnen olloslich oder wasserioslich sein. Als dlldslk;he Substanzen sind z.B. 
zu nennen: 

> 3-Benzylidencampher bzw. 3-Benzylidennorcampher und dessen Derivate. z.B. 3-(4-Methylbenzy- 
liden)campher wie in der EP 0693471 B1 beschrieben; 

> 4-Aminol)enzoesaurederivate, vorzugsweise 4-(Dimethylamino)benzoesaure-2-ethylhexylester, 4- 
(Dimethylamino)benzoesaure-2-octylesterund4-(Dimethylamino)benzoesaureamylester; 

> Ester der Zimtsaure. vorzugsweise 4-Methoxyzimtsaure-2-ethylhexylester, 4-Methoxyzimtsaurepro- 
pylester, 4-Methoxyzimtsaureisoamylester 2-Cyano-3,3-phenylzimtsaure-2-ethylhexylester (Octo- 
crylene); 

> Ester der Salicylsaure, vorzugsweise Salicylsaure-2-ethylhexylester, Salicylsaure-4-isoprDpylben- 
zylester, Salicylsaurehomomenthylesten 

> Derivate des Benzophenons, vorzugsweise 2-Hydroxy-4-methoxybenzophenon, 2-Hydroxy-4-me- 
thoxy-4'-methylbenzophenon, 2,2'-Dihydroxy-4-methoxybenzophenon; 

> Ester der Benzalmalonsaure, vorzugsweise 4-Methoxybenzmalonsauredl-2-ethylhexylesten 
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> Triazinderivate. wie z.B. 2,4.6-Trianilinc^{p^arbo-2-.ethyl-r-hexyloxy)-1.3,5-triazin ""d Octyl Tria- 
zon, wie in der EP 0818450 A1 beschrieben oder Dioctyl Butamido Triazone (Uvasorb® HEB); 

> Propan-1 .3-dione. wie z.B. l.(4-tert.Butylphenyl)-3-{4'methoxyphenyl)propan-1 .Z^on; 

> Ketotricyclo(5.2.1.0)decan-Derivate. wie in der EP 0694521 81 beschrieben. 

Als wasseriosliche Substanzen kommen in Frage: 

> 2-Phenylbenzimidazol-5-sulfonsaure und deren Alkali-, Erdalkali-. Ammonium-. Alkylammonium-, 
Alkanolammonium- undGlucammoniumsaize; 

> Sulfonsaurederivate von Benzophenonen. vorzugsweise 2-Hydroxy-44nethoxybenzophenon.5- 

sulfonsaure und ihre Saize; 

> Sulfonsaurederivate des 3.Benzylidencamphers. wie Z.B. 4K2.0xc>^bomylidenmethyl)ben2ol. 
sulfonsaure und 2-Methyl-5K2-oxo-34)omy!lden)sulfonsauie und deren Salze. 

-Als-typische-UV-A^.lter-kommenHnsbesGndeie-Beri>«^^ 

weise H4'-tertButylphenyl)-3K4'-methoxyphenyl)propan-1 ,3Kiion. 4-tert.-ButyM'.methoxydibenzoyl- 
methan (Parsol 1789). 1.Phenyl-3-(4'-isopropylphenyl)-propan-1,3-dion sowie Enaminvert)indungen. 
wie beschrieben in der DE 19712033 A1 (BASF). Die UV-A und UV-B-Filter konnen selbstvefstandhch 
auch in Mischungen eingesetzt werden. Neben den genannten loslichen Stoffen kommen fur diesen 
Zweck auch unlosliche Uchtschutzpigmente, namlich feindlsperse Metalloxide bzw. Salze in Frage. 
Beispiele fur geeignete Metalloxide sind insbesondere Zinkoxid und Titandioxid und daneben Oxide 
des Eisens. Ziriconiums, Siliciums, Mangans, Aluminiums und Cers sowie deren Gemische. Als Salze 
konnen Silicate (Talk). Bariumsulfat oder Zinkstearat eingesetzt werden. Die Oxide und Salze werden 
in Fomi der Pigmente fur hautpflegende und hautschOtzende Emulsionen und dekoratlve Kosmetik 
venwendet Die Partikel sollten dabei einen mittleren Durchmesser von weniger als 100 nm. vorzugs- 
weise zwischen 5 und 50 nm und insbesondere zwischen 15 und 30 nm aufweisen. Sie konnen eine 
spharische Fomi aufweisen. es kSnnen jedoch auch sotehe Partikel zum Einsatz kommen. d« eine 
ellipsoide Oder in sonstiger Weise von der spharischen Gestalt abweichende Fomi besitzen. Die P^ 
mente konnen auch oberflachenbehandell. d.h. hydrophilisiert oder hydrophobiert voriiegen. Typische 
Beispiele sind gecoatete TitandioxWe. wie Z.B. Trtandioxid T 805 (Degussa) oder Eusolex® T2000 
(Merck) Als hydrophobe Coatingmlttel kommen dabei vor allem Silicone und dabei speziell Tnal- 
koxyoctylsilane oder Simethicone in Frage. In Sonnenschutzmittein werden bevorzugt sogenannte Mh 
kro- Oder Nanopigmente eingesetzt. Vorzugsweise wird mikronisiertes Snkoxid ven^endet. Weitere 
geeignete UV-Uchtschutzfilter sind der Obersicht von P.Finkel In SOFWJoumal 122. 543 (1996) zu 
entnehmen. 

Neben den beiden votgenannten Gruppen primarer Lichtschutzstoffe konnen auch sekundSre Ucht- 
schutzmittel vom Typ der Antioxidantien eingesetzt werden. die die photochemische Reaktonskette 
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unterbrechen, welche ausgelost wird, wenn UV-Strahlung in die Haut eindringt. Typische Beispiele 
hierfur sind Aminosauren (z.B. Glycin, Histidin. Tyrosin, Tryptophan) und deren Derivate, Imidazole 
(Z.B. Urocaninsaure) und deren Derivate. Peptide wie D,L-Camosin, D-Camosin. L-Camosin und deren 
Derivate (z.B. Anserin), Carotinoide. Carotine {z.B. a-Carotin, p-Carotin. Lycopin) und deren Derivate, 
Chlorogensaure und deren Derivate, Liponsaure und deren Derivate (z.B. Dihydroliponsaure), Au- 
rothioglucose. Propylthiouracil und andere Thiole (z.B. Thioredoxin. Glutathion. Cystein, Cystin, Cysta- 
min und deren Glycosyl-. N-Acetyl-, Methyl-. Ethyl-. Propyl-. Ariyl-, Butyl- und Lauryl-. PalmitoyI-. Oleyl- 
. Y-Unoleyl-. Cholesteryl- und Glycerylester) sowie deren Sake. DilauryKhiodipropionat, Distearylthiodi. 



propionat. Thiodipropionsaure und deren Derivate (EsteTEtfieiTPeptiaerDpiaerNOiaemiaO^ 

side und Saize) sowie Sulfbximinverbindungen (z.B. Buthioninsulfoximine, Homocysteinsulfoximin. Bu- 

tioninsulfone. Penta-. Hexa-, Heptathioninsulfoximin) in sehr geringen vertraglichen Dosierungen (z.B. 

pmol bis ^mol/kg), femer (Metall)-Chelatoren (z.B. a-Hydroxyfettsauren, Palmitlnsaure. Phytinsaure. 

Lactoferrin), a-Hydroxysauren (z.B. Citronensaure. Milchsaure, Apfelsaure), Huminsaure. Gallensaure. 

Gallenextrakte, Bilirubin, Biliverdin, EDTA. EGTA und deren Derivate, ungesattigte Fettsauren und de- 
-ren-Derivate-(z:B-y-binolensaurertinolsaurerOlsaure)rFoisaure-und-deren-Derivate,-Ubichinon-und_ 

Ubichinol und deren Derivate, Vitamin C und Derivate {z.B. Ascorisyipalmitat, Mg-Ascorbylphosphat, 
Ascorbylacetat), Tocopherole und Derivate (z.B. Vitamin-E-acetat), Vitamin A und Derivate (Vitamin-A- 
palmitat) sowie Koniferylbenzoat des Benzoeharzes, Rutinsaure und deren Derivate, a-GlycosylrutIn, 
Ferulasaure. Furfuryiidengiucitol, Camosin, Butylhydroxytoluol, Butylhydroxyanisol, Nordihydroguajak- 
harzsaure. Nordihydroguajaretsaure. Trihydroxybutyrophenon. Hamsaure und deren Derivate, Man- 
nose und deren Derivate, Superoxid-Dismutase, Zink und dessen Derivate (z.B. ZnO, ZnS04) Selen 
und dessen Derivate (z.B. Selen-Methionin), Slilbene und deren Derivate (z.B. Stilbenoxid, trans-Stil- 
benoxW) und die erfindungsgemaB geeigneten Derivate (Salze. Ester. Ether, Zucker, NukleotWe. Nu- 
kleoskle, Peptide und Upide) diesergenannten Wirt(stoffe. 

Als KonservlerungsmWel eignen sich beispielsweise Phenoxyethanol, Formaldehydlosung, Para- 
bene, Pentandiol Oder Sorbinsaure sowie die in Aniage 6, Teil A und B der Kosmetikverordnung auf- 
gefuhrten weiteren Stoffklassen. Als Insekten-Repellentien kommen N,N-Diethyl-m-toluamid. 1.2- 
Pentandiol oder Ethyl Butylacetylaminopropionate in Frage, als Selbstbrauner eignet sich Dihydroxya- 
ceton. Als Tyrosinhinbitoren, die die Bildung von Melanin vertiindem und Anwendung in Depigmentie- 
njngsmitteln finden. kommen beispielsweise Arbutin. Kojisaure, Cumarinsaure und Ascorbinsaure (Vit- 
amin C) in Frage. 

Als Parfumole seien genannt Gemische aus naturiichen und synthetischen Riechstoffen. Naturiiche 
Riechstoffe sind Extrakte von Bluten (Ulie. Lavendel, Rosen, Jasmin. Neroll, Ylang-Ylang), Stengein 
und Blattem (Geranium, Patchouli, Petitgrain). Fruchten (Anis. Koriander, Kummel, Wacholder), Fnicht- 
schalen (Bergamotte, Zitrone. Orangen), Wurzein (Macis, Angelica, Sellerie, Kardamon, Costus, Iris. 
Calmus), Holzem (Pinien-, SandeK Guajak-. Zedem-, Rosenholz), Krautem und Grasem (Estragon, 
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Lemongras. Salbei. Thymian). Nadein und Zweigen (Fichte. Tanne. Kiefer. Latschen). Harzen und Ba^- 
samen (Galbanum. Elemi. Benzoe. Myrrhe. Olibanum. Opoponax). Weiterhin kommen tensche Roh- 
stoffe in Frage. wie beispielsweise Zibet und Castoreum. Typische synthetische Riechstoffverbindun- 
gen sind Produkte vom Typ der Ester. Ether. Aldehyde. Ketone. Alkohole und Kohlenwasserstofe. 
Riechstoffverbindungen vom Typ der Ester sind z.B. Benzylacetat. Phenoxyethylisobutyrat. p^^^^^^^^^ 
tylcyclohexylacetat. Linalylacetat. Dimethylbenzylcarbinylacetat. Phenylethylacetat. Unalj^benzoat. 
Benzylformiat. Ethylmethylphenylglycinat. Allylcyciohexylpropbnat. Styrallylpropionat und Ben^sa- 
licylat Zu den Ethem zahlen beispielsweise Benzylethylether. zu den Aldehyden z.B. die I'nearen 'Uka- 
-li^eWSW^IB-Kohlgf^oMDmenT^lreitronellalr^^ 
^droxycitronellal. Lilial und Bourgeon^, zu den Ketonen .B. dfe Jonone. a-lsomethyhonon und Me- 
thyteedtylketon. zu den Alkoholen Anethol. CItroneltol. Eugenol. Isoeugenol. Geraniol. Unalool. Pheny- 
leLalkohol und Terpineol. zu den Kohlenwasserstoffen gehoren hauptsachlich die Terpens und Bal- 
same Bevorzugt werden jedoch Mbchungen verschiedener Riechstoffe verwendet. die gemeinsam 
eine ansprechende Duftnote erzeugen. Auch atherische Ole geringerer Fluchtigkeit. die ^f fl^ 
rakompLenten-verwendet_werden._e-.^^^^^^^^^^ 

Mellssenol. Minzenol. 2mtblatter6l. Undenbiutenoi. Wacholderbeerenol. Vetiverol. Olibano Gaibanu- 
mol. Labolanumol und Lavandlnol. Vorzugsweise werden Bergamotteol. DiMromyrcenoJ b^a^^ Ly^^ 
CHronellol. Phenylethylaikohol. a-Hexylzimtaldehyd. Geraniol. Benzylaceton. CydamenaWehyd. Una^ 
,001. Boisambrene Forte. Ambroxan. Indol. Hedione. Sandelice. Citronenol. ^^^^'^''''^^ 
Zamylglycolat. Cyclovertal. Lavandin5l. Muskateller Salbeiol. p-Damascone. Geramumol Bourbon. 
Cydohexylsalic^at. Vertofix Coeur. Iso-E-Super. Fixolide NP. Evemyl. Iraldein gamma. Phenyle^.g. 
saure. Geranylacetat. Benzylacetat. Rosenoxid. Romilllat. Irotyl und Roramat alle.n Oder m M^diun- 
gen, eingesetzt. 

Als Farbstoffe konnen die fur kosmefische Zwedce geeigneten und zugelassenen Substanzen v^- 
wendet werden. sie beispielsweise in der Pubnkation "Kosmetische 'l^^^!^'" ^'''f^^ 
kommlsslon der Deutschen Forschungsgemeinschaft, Verlag Chemie. Wemheim. 1984 3.81-106 
zusammengestellt sind. Diese WIrkstoffe konnen auch ausschlieBlich aus asthetlschen Griinden .n den 
Kapsein enthalten und nicht fur eine kontrollierte Freigabe vorgesehen sein. 



Wirkstoffe fur netemensan wendunoen 

Bei Mikrakapselanwendungen im Be^ de, Detergentien. insbe3ond«e 7". ^ 

gungsmitt* besteht ebenfalls der Wunsch, den Kontakt der ««hiedenen Ei.»3tzstrfie m^e^nto 
L verhindem. So ist es sinnv* chemisch emptndliche SWIe. wie beispiete«se P»«»ote ^ 
op«s*e Aume«ter zu vertcapseln. un, deren AkIMB. beisptete«ise in Chior- '^^""'•^^'^^ 
auch bei langerer Lagerung sicherTustellen. Man nutzt jedoch beispielsweise auch den Hleid. daU d» 
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Bleiche von Textilien in der Regel nicht zu Beginn des Waschprozesses, sondem erst in dessen Veriauf 
stattfindet und stellt mit der durch mechanische Einwirkung auf die Mikrolcapsein verzogerten Freiset- 
zung sicher, dafi die Bleichmittel zum richtigen Zeitpunkt ihre voile Wirkung enlfalten. Demzufolge 
kommen als Wirkstoffe, die es fur Detergensanwendungen zu verkapsein gilt, vor allem Bleichmittel, 
Bleichaktivatoren, Enzyme, Vergrauungsinhibitoren, optische Aufheller sowie (chtor- bzw. peroxid- 
stabile) Parfum- und Farbstoffe in Frage. 

Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser Wasserstoffperoxid llefemden Verbindungen haben 
das Natriumperborat-Tetrahydrat und das Natriumperborat-Monohydrat eine besondere Bedeutung: 



Weitere Bleichmittel sind beisplelsweise Peroxycarbonat, Citratperhydrate sowie Saize der Persauren. 
wie Perbenzoate, Peroxyphthalate Oder Diperoxydodecandisaure. Sie werden ubiicherweise in Mengen 
von 8 bis 25 G&n.-% eingesetzL Bevofzugt ist der Einsatz von Natriumpeitorat-Monohydrat in Mengen 
von 10 bis 20 Gew.-% und insbesondere von 10 bis 15 Gevi^.-%. Durch seine Fahlgkeit, unter Ausbil- 
dung des Tetrahydrats freies Wasser binden zu konnen, tragt es zur Erhohung der Stabilitat des Mittels 
"bet 



Beispiele fur geeignete Bleichaktivoren sind mit Wasserstoffperoxid organische Persauren bildende 
N-Acyl- bzw. O-Acyl-Verbindungen, vorzugsweise N,N'-tetraacylierte Diamine, femer Carbonsaurean- 
hydride und Ester von Polyolen wie Glucosepentaacetat Der Gehalt der bleichmittelhaltigen Mittel an 
Bleichaktivatoren liegt in dem iiblichen Bereich, voizugsweise zwischen 1 und 10 Gew.-% und insbe- 
sondere zwischen 3 und 8 Gew.-%. Besonders bevorzugte Bleichaktivatoren sind N,N,N',N-Tetra- 
acetylethylendiamln und 1,5-Diacetyl-2,4-dioxo-hexahydro-1.3,5-triazin. 

Als Enzyme kommen solche aus der Klasse der Proteasen, Lipasen, Amylasen, Cellulasen bzw. deren 
Gemische in Frage. Besonders gut geeignet sind aus Bakterienstammen oder Pilzen, wie Bacillus sub- 
tilis, Bacillus lichen'rfbmiis und Streptomyces griseus gewonnene enzymatische Wirkstoffe. Vorzugs- 
weise weitien Proteasen vom Subtilisin-Typ und Insbesondere Proteasen, die aus Bacillus lentus ge- 
wonnen werden, eingesetzt. Ihr Anteil kann etwa 0,2 bis etwa 2 Gew.-% betragen. Die Enzyme konnen 
an Tragerstoffen adsorbiert und/oder in Hullsubstanzen eingebettet sein, um sie gegen vorzeitige Zer- 
setzung zu schutzen. Zusatzlich zu den mono- und polyfunktionellen Alkoholen und den Phosphonaten 
konnen die Mittel weitere Enzymstabilisatoren enthalten. Beisplelsweise konnen 0.5 bis 1 Gew.-% Na- 
triumformiat eingesetzt werden. Moglich ist auch der Einsatz von Proteasen, die mit loslichen Calcium- 
salzen und einem Calciumgehalt von vorzugsweise etwa 1,2-Gew.-%, bezogen auf das Enzym, stabili- 
siert sind. Besonders vorteilhaft ist jedoch der Einsatz von Borverbindungen, beisplelsweise von Bor- 
saure, Boroxid, Borax und anderen Alkalimetallboraten wie den Salzen der Orthoborsaure (H3BO3), der 
Metaborsaure {HBO2) und der Pyroborsaure (Tetraborsaure H2B4O7). 
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Geeignete Vergrauungsinhlbftoren sind wasserlosliche Kolloide meist organischer Natur. beispiels- 
weise die wasserioslichen Salze polymerer Carbonsauren, Leim. Gelatine, Saize von Ethercarbonsau- 
ren oder Ethersuifonsauren der Starke oder der Cellulose oder Salze von sauren Schwefelsaureestem 
der Cellulose oder der Starke. Auch wasserlosliche. saure Gnippen enthaltende Polyamide sirKi fur 
diesen Zweck geeignet. Weiterhin lessen sich losliche Starkepraparate und andere als die obenge- 
nannten Starkeprodukte verwenden. z.B. abgebaute Starke. Aldehydstaiken usw.. Auch Polyvinylpyrro- 
lidon ist brauchbar. Bevorzugt werden jedoch Celluloseether. wie Carboxymethylcellulose. Methyteellu- 
lose Hydroxyalkylcellulose und Mischether. wie Methylhydroxyethylcellulose. Methylhydroxypropylcel- 
lOlSi^thlrlcafBox^ 

Mengen von 0.1 bis 99 und vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-%. bezogen auf die Mittel. 

Als optlsche Aufheller konnen Derivate der Diaminostilbendisulfonsaure bzw. deren Alkalimetallsaize 
eingesetzl werden. Geeignet sind z.B. Salze der 4.4^Bis(2-aninno-44norpholino-1.3.5-triaanyJ^ 
amino)stilben-2.2'-disulfonsaure oder gleichartig aulgebaute Verbindungen. die anstelle der Morpho- 
-iino-Gruppe-eine-^iethanolarnlm)gruppe.-eiDeJ4etfaylarn^-.^^^ oder eine 2- 

Methoxyethylaminogruppe tragen. Weiterhin konnen Aufheller vom Typ der substituierten Diphenylsty- 
ryle anwesend sein, z.B. die Alkalisaize des 4.4'-Bis(2-sulfostyryl)-diphenyls. 4.4'-Bis(4-chlor-3-sulfo- 
styryD-diphenyls, oder 4-(4-Chlorstyryl)-4'-{2-sulfostyryl)-diphenyls. Auch Gemische der vorgenannten 
Aumeller konnen verwendet werden. Ein besonders bevorzugter Farbstoff ist Tinolux® (Handelspro- 
duktderCiba-Geigy). 

Beispiele fur aktivchlorbestandige Duftstoffe sind Citronellol (3.7-Dlmethy|.6K)clen-1.ol). Dimethyloo- 
tanol (37-Dimethyloctanol-1). Hydroxycitroneltol (3.7-Dimethyloctane-1.7-diol). Mugol (3.7-DimethyW 
4 6K)Ctatrien-3-ol). Mirsenol {2-Methyl-6-methyler).7-octen.2-oO. Terplnolen (f>.Mentho-1.4(8)-dien . 
Ethy|.2.methylbutyrat. Phenylpropylalkohol. Galaxdid (1,3.4.6.7.8-hexahydro4.6.6.7.8.8.-hexamethy^ 
cyclopental-2.benzopyran. Tonalid (7-Acetyl-1.1.3.4.4.6-hexamethyltetrahydrDnaphthalin), Rosenoxid 
Unaloloxid. 2.6.Dimethyl-3K)Ctanol. TetrahydroethylTmalooI. Tetrahydioethyllinalylacetat. o-sec-Butyl- 
cyclohexylacetat und Isolonediphorenepoxid sowie Isobomeal. Dihydroterpenol. Isobomylacetat. Dihy^ 
droterpenylacetat). Weitere geeignete Duftstoffe sind die in der Europaischen Patentanmeldung EP 
0622451 A1 (Procter & Gamble) In den Spalten 3 und 4 genannten Stoffe. 

Als Farbplgmente kommen neben anorganischen Stoffen. wie beispielsweise Elsen- Oder Wismutoxi- 
den vor allem grune Chlorophthalocyanine (Pigmosol® Grun. Hostaphine® Grun). gelbes Solar Yellow 
BG 300 (Sandoz). blaues Chlorophthalocyanin (Hostaphine® Blau) oder Cosmenyl® Blau m Frage. 
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Olphase 

Als Olphase, in der die Matrix feindispergiert wird, kommen die bereits im Kapitel „Wirkstoffe" genann- 
ten kosmetischen OIkorper in Frage. Vorzugsweise arbeitet man in Paraffin- Oder Pflanzenolen, wobei 
die Olphase ubiicherweise das 2 bis Sfache des Volumens der Matrix betragt. 



-Anionische-golvmere- 



Die anionische Polymere haben die Aufgabe, mit den Chitosanen Membranen zu bilden. Fur diesen 
Zweck eignen sich vorzugsweise Saize der Alginsaure. Bei der Alglnsaure handelt es sich um ein Ge- 
misch carboxylgruppenhaltiger Polysaccharide mit folgendem ideallsierlen Monomerbaustein: 



COOH 




O 9— In — 



Das durchschnittliche Molekulargewicht der Alginsauren bzw. der Alginate iiegt im Bereich von 150.000 
bis 250.000. Dabei sind als SaIze der Alginsaure sowohl deren vollstandige als auch deren partlellen 
Neutralisationsprodukte zu verstehen, insbesondere die Alkalisalze und hierunter vorzugsweise das 
Natriumalginat {^Algin") sowie die Ammonium- und Erdalkalisalze. besonders bevorzugt sind Mis(^algi- 
nate, wie z.B. Natrium/Magnesium- Oder Natrium/Calciumalginate. In einer attemativen Ausfuhaings- 
tom der Erfindung kommen fur diesen Zweck jedoch auch anionische Chitosanderivate. wIe z.B. Car- 
boxyliemngs- und vor allem Succinylierungsprodukle in Frage, wie sie beispielsweise in der deutschen 
Patentschrift DE 3713099 C2 (L'Or§al) sowie der deutschen Patentanmeldung DE 19604180 A1 (Hen- 
kel) beschrieben werden. 



Herstellverfahren 

Zur Herstellung der neuen Mikrokapsein stellt man ubiicherweise eine 1 bis 10, vorzugsweise 2 bis 5 
Gew.-%ige waRrige Losung des Gelbildners, vorzugsweise des Agar-Agars her und erhitzt diese unter 
RuckfluB. In der Siedehitze, vorzugsweise bei 80 bis 100"C, vnrd eine zweite waBrige Losung zugege- 
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ben welche das Chitosan in Mengen von 0,1 bis 2, vorzugsweise 0.25 bis 0,5 Gew.-% und den W.rk- 
stoff in IVIengen von 0.1 bis 25 und insbesondere 0.25 bis 10 Gew.-% enthalt; diese Mischung wird als 
Matrix bezeichnet. Die Beladung der Milcrolcapsein mit Wirkstoffen Icann datier ebenfalls 0.1 bis 25 
Gew-% bezogen auf das Kapselgewicht betragen. Falls gev^unscht. konnen zu diesem Zeitpunkt zur 
Viskositatseinstellung auch wasserunlosliche Bestandteile, beispielsweise anorganische Pigmente 
zugegeben werden. wobei man diese in der Regel in Forni von waBrigen oder v^Brig/alkoholischen 
Dispersionen zusetzt. Zur Emulgierung bzw. Dispergierung der Wirkstoffe kann es femer von Nutzen 
sein, der Matrix Emulgatoren und/oder Losungsvermittler hinzuzugeben. 



Als Emulgatoren kommen beispielsweise nichtionogene TensWe aus mindestens einer derfolgenden 
Gnjppen in Frage: 

> Aniagerungsprodukte von 2 bis 30 Mol Ethylenoxid und/ oder 0 bis 5 Mol Propylenoxid an llneare 
Fettalkohole mit 8 bis 22 C-Atomen. an Fettsauren mit 12 bis 22 C-Atomen. an Alkylphenole mit 8 

bis-15G-Atomen-in-der-Alkylgruppe.sowe^lamine-mrt-8.bis_^ 

> AlkyI- und/oder Alkenyloligoglykoside mH 8 bis 22 Kohlenstoffatomen im Alk(en)ylrest und deren 
etlioxylierte Analoga; 

> Aniagerungsprodukte von 1 bis 15 Mol Ethylenoxid an Ricinusol und/oder gehartetes Ricinusol; 

> Aniagerungsprodukte von 15 bis 60 Mol Ethylenoxid an Ricinusol und/oder gehartetes Rrcinusol; 

> Partialester von Glycerin und/oder Sorbitan mit ungesattigten. linearen oder gesatligten. verzweig- 
ten Fettsauren mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und/oder Hydroxycarbonsauren mit 3 bis 18 Koh- 
lenstoffatomen sowie deren Addukte mit 1 bis 30 Mol Ethylenoxid; 

> Partialester von Polyglycerin (durchschnittlicher Eigenkondensationsgrad 2 bis 8). Polyethylengly- 
col (Molekulargewicht 400 bis 5000). Trimethylolpropan, Pentaerythrit Zuckeralkoholen (z.B. Sor- 
bit). Alkylglucosiden (z.B. Methylglucosid. ButylglucoskJ, Laurylglucosid) sowie Polyglucosiden (z.B. 
Cellulose) mit gesattigten und/oder ungesattigten. finearen oder verzweigten Fettsauren mit 12 bis 
22 Kohlenstoffatomen und/oder Hydroxycarbonsiuien mit 3 bis 18 Kohlenstoffatomen sowie deren 
Addukte mit 1 bis 30 Mol EthylenoxW; 

> Mischester aus Pentaerythrit, Fettsauren, Citronensaure und Fettalkohol gemaU DE 1165574 PS 
und/oder Mischester von Fettsauren mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen. Methylglucose und Polyolen. 
vorzugsweise Glycerin oder Polyglycerin. 

> Mono-. Di- und Trialkylphosphate sowie Mono-. Dl- und/oder Tri-PEG-alkylphosphate und deren 

Saize; 

> Wollwachsalkohole; 

> Polysiloxan-Polyalkyl-Polyether-Copolymere bzw. entsprechende Derivate; 

> Polyalkylenglycole sowie 

> Glycerincarix)nat. 
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Die Aniagerungsprodukte von Ethylenoxid und/oder von Propylenoxid an Fettalkohole, Fettsau- 
ren, Alkylphenole Oder an Ricinusol stellen bekannte. im Handel erhaltliche Produkte dar. Es handelt 
sich dabei um Homologengemische, deren mittlerer Mkoxylierungsgrad dem Vertialtnfe der Stoffmen- 
gen von Ethylenoxid und/ Oder Propylenoxid und Substrat, mit denen die Anlagemngsreaktfon durch- 
gefuhrt wird, entspricht. Ci2rt8-Fettsauremono- und -diester von Anlagerungsprodukten von Ethylenoxid 
an Glycerin sind aus DE 2024051 PS als Ruckfettungsmittel fur kosmetische Zubereltungen bekannt. 
AlkyI- und/oder Alkenyloligoglycoside, ihre Herstellung und ihre Verwendung sind aus dem Stand 
der Technik bekannt. Ihre Herstellung erfolgt insbesondere durch Umsetzung von Glucose oder Ollgo- 
sacchariden mit primaren Alkoholen mit 8 bis 18 Kohlenstoffatomen. B^uglich des eiycosiaresies gC 



daft sovirahl MonoglycosWe, bei denen ein cycGscher Zuckerrest glycosidisch an den Fettalkohol ge- 
bunden ist. als auch oligomere Glycoside mit einem Oligomerisationsgrad bis vorzugsweise etwa 8 
geeignet sind. Der Oligomerisierungsgrad ist dabei ein statistischer Mittelwert, dem eine fur solche 
technischen Produkte ubiiche Homotogenverteilung zugrunde liegt 



-Typische-Beispiele-fur-geeignete-Partialglycerlde-sind-Hydroxystearinsauremonoglycerid-Hydroxy— 
stearinsaurediglycerid, Isostearinsauremonoglycerid. Isostearinsaurediglycerid. Olsauremonoglycerid, 
Olsaurediglycerid. Ricinolsauremoglycerid, Ricinolsaurediglycerid, Linolsauremonoglycerid, Linolsaure- 
diglycerid, Linolensauremonoglycerid, Linolensaurediglycerid, Emcasauremonoglycerid. Erucasaure- 
diglycerid, Weinsauremonoglycerid, Weinsaurediglycerid. Cltronensauremonoglyceiid, Citronendiglyce- 
rid, Apfelsauremonoglycerid, Apfelsaurediglycerid sowie deren technische Gemische. die untergeordnet 
aus dem HerstellungsprozeB noch geringe Mengen an Triglycerid enthalten konnen. Ebenfalte geeignet 
sind Aniagerungsprodukte von 1 bis 30, vorzugsweise 5 bis 10 l\4ol Ethylenoxid an die genannten Par- 
tialglyceride. 

Als Sorbitanester kommen Sorbitanmonoisostearat, Sorbitansesquiisostearat, Sorbitandiisostearat. 
Sorbitantriisostearat, Sorbitanmonooleat, Sorbitansesquioleat, Sorbitandioleat. Sorbitantrioleat, Sorbi- 
tanmonoemcat, Sorisitansesquierucat Sorbitandiemcat, Sorbitantrierucat, Sorbitanmonoridnoleat. Sor- 
bitansesquiricinoleat, Sorbitandiricinoleat, Sorbitantriridnoleat, Sorbitanmonohydroxystearat, Sorbitan- 
sesquihydroxystearat, Sorbitandihydroxystearat, Sorbitantrihydroxystearat, Sorbitanmonotartrat, Sor- 
bitansesqultartrat, Sorbitanditartrat, Sorbitantritartrat, Sorbitanmonocitrat. Sorbitansesquicitrat. Sorbi- 
tandicitrat, Sorbitantricitrat, Sorbitanmonomaleat, Sorbitansesquimaleat, Sorijitandimaleat, Sorbltantri- 
maleat sowie deren technische Gemische. Ebenfalls geeignet sind Aniagemngsprodukte von 1 bis 30, 
vorzugsweise 5 bis 10 Mol Ethylenoxid an die genannten Sorbitanester. 

Typische Beispiele fur geeignete Polyglycerinester sind Polyglyceryl-2 Dipolyhydroxystearate (Dehy- 
muls® PGPH). Polyglycerin-3-Diisostearate (Lamefbrm® TGI), PolyglyceryW Isostearate (Isolan® Gl 
34). Polyglyceryl-3 Oleate, DiisostearoyI Polyglyceryl-3 Diisostearate (Isolan® PDI). Polyglyceryl-3 
Methylglucose Distearate (Tego Care® 450), Polyglyceryl-3 Beeswax (Cera Bellina®), Polyglyceryl-4 
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Caorate (Polyfllycerol Caprate 12010/90), Polyglyce,yl-3 Cetyl Ether (Chimexane® NL), Polyglyoeryl-3 
Dimerate Isostearate sowie deren Gemische. 

Beispiele Or weitere geeignele Polyolester sind die gegebenenfalls mit 1 bis 30 Mol E«>yleno*! um- 
^nln., und Trtester »n Lme Wan oder Pen,ae„mrt, .n* Uudnsau.. Kckosfet. 
saure, Talgfetlsaure, Palmitinsaure, SteannOure, SsSure. Behensiure und dergleidien. 



T^de «eln soiche obertaet»naidiven VertMungen ^nel die im MotekOI n,«deste,» e« 

L geeigr«te zwitterionisd* Tenside sW die sogenanrten Betaine ««e d» N-Alk,H<,N^,melhytem- 
TnirgSte. belspielsweise das K<*os*,ldh«e«„i«T,n»niu,n9lycinal N.Acyla™nop«.py^N,N- 
r„I7i..Jnate. beispietewaise das m...^:^.^*^ 

I^mp^ sowie Ss Koi»sac,la.*oelhylh,dn»yeWca*oxy,net^^^^^ '''"f:" 
iTrter de, CTFA^zeichnung Coca^dopropy. Be,a»« bel^nnte Fettsaureamrt-Denvat Eb«v 
l^Hte Emulgatoren sind amphoiySsche Tenside. Unte, ampi,olytischen Tens.d«. wenten sol- 
*Z2LawL Ve*indungen ve..anden, ^ auKer einer Cs-A^yi- Oder 

eine We An«nog.ppe und n,indes.ens eine ^OOH- "•^^■XTt^I':^ 
TundzurAusb-dunginne^r seize befaN9.sind.BeispieiefQr9eeigneteampM 

N-Wicylgiycine hf-Aikylpropk.nsao.en. N-Alkyiaminobutte.sSu-en. t^Allt,l»n,nod,p«*K«sa«en, 
ITJ^N-al Wr^yig^ne. N- Wne, N^a,co«ne. f -W^-^— 
AWaminoessigLren mi. jeweils etwa 8 bis 18 W*>men b der Akylgn-PPe. Besond« be««ugte 
r^;^ Tens* sin!, das tM<otosaWxop<onat das Ko.«saoytem»K».hy.an»noprop». 

nat und das Ci2«8-Acylsarcosin. 

SchiieMoh Ifflmmen auch Katlortensid. els Emuigatoren in Betraoht. *obei ^'"^^^^ 
^1. .oM^ me^lcatemie* Kle<te»««e«,anolan,«»ster^ze. besonders be«r. 

zugt sind. 

Als LSsungsvenoitaer oder Hydrotrope eignen sich beisplelsweise Etl,anol, isoprop,lail«*ol. Oder 
J^re^werden. uLre bes«zen «.ugsweise 2 15 ^o*-^'^-"' ""^T^ 
^i H^iroVppen. Polyole i,6nnen noch weitere *.ni*ne«e Gruppen, ^dare An«> 
gmppen, enthalten bzw. mil Stickstoff modiflaert sein. Typlsdie Beispiele smd 
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> Glycerin; 

> Alkylenglycole, wie beispielsweise Ethylenglycol. Diethylenglycol. Propylenglycol. Butylenglycol. 
Hexylenglycol sowie Polyethylenglycole mit einem durchschnittlichen Molekulargewicht von 100 bis 
1.000 DaKon; 

> technische Oligoglyceringemische m'rt einem Eigenkondensationsgrad von 1,5 bis 10 wie etwa 
technische Diglyceringemische mit einem Diglyceringehalt von 40 bis 50 Gew.-%: 

> Methyolverbindungen, wie insbesondere Trimethylolethan. Trimethylolpropan, Trimethytolbutan, 
Pentaerythrit und Dipentaerythrit; 

"^n^iednpRypJC^ideTTn^ 



weise IVIethyl- und Butyiglucosid; 

> Zuckeralkohole mit 5 bis 1 2 Kohlenstoffatomen, wie beispielsweise Sorbit oder Mannit, 

> Zucker mit 5 bis 1 2 Kohlenstoffatomen, wie beispielsweise Glucose oder Saccharose; 

> Aminozucker, wie beispielsweise Glucamin; 

> Dialkoholamine, wie Diethanolamin oder 2-Amino-1 ,3-propandiol. 



Die Konzentration der Emulgatoren kann bezogen auf die Wirkstoffe 1 bis 20 und vorzugsweise 5 bis 
10 Gew.-% betragen. Die Menge an Losungsvemiittler richtet sich ausschlieBllch nach der Wasserlos- 
lichkeit bzw. Wasserdispergierbarkeit der Wirkstoffe. 

Nach der Herstellung der Matrix aus Gelbildner. Chitosan und WIrkstoff wird die Matrix In einer Olphase 
unter starker Scherung sehr fein dispergiert. urn bei der nachfolgenden Verkapselung nragllchst kleine 
Tellchen herzustellen. Dabel hat es sich als besonders vorteilhaft enwiesen, die Matrix auf Tempe- 
raturen im Bereich von 40 bis 60 zu enwamfien. wahrend man die Olphase auf 10 bis 20 'C kuhIL Im 
dritlen Schritt erfolgt dann die eigentliche Verkapselung, d.h, die AusWIdung der Hullmembran durch 
Inkontaktbringen des Chitosans in der Matrix mrt den anionischen Polymeren. Hierzu empfiehit es sich, 
die In der Olphase dispergierte Matrix bei einer Temperatur im Bereich von 40 bis 100, vorzugsweise 
50 bis 60 °C mit einer waOrigen, etwa 0,1 bis 3 und vorzugsweise 0,25 bis 0,5 Gew.-%ige waBrigen 
Losung des Anionpolymers, vorzugsweise des Alginats zu waschen und dabei gieichzeitig die Olphase 
zu entfemen. Die dabei resultierenden waBrigen Zubereitungen weisen in der Regel einen Mikrokap- 
selgehalt im Bereich von 1 bis 10 Gew.-% auf. In manchen Fallen kann es dabei von Vorteil sein, wenn 
die Losung der Polymeren weitere Inhaltsstoffe, beispielsweise Emulgatoren oder Konservlerungsmittel 
enthalt. Nach Filtration werden MikrokapseIn erhalten, welche im Mittel einen Durchmesser Im Beielch 
von vorzugsweise 1 bis 3 mm aufweisen. Es empfiehit sich, die KapseIn zu sieben, urn eine moglichst 
gleichmaBige GroBenverteilung sicherzustellen. Die so erhaltenen MikrokapseIn konnen im herstel- 
lungsbedingten Rahmen eine beliebige Form aufweisen, sie sind jedoch bevorzugt naherungsweise 
kugeiformig. 
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KnsmRtische imri/nder phann aTeutische Zubereitunqen 

Die Mikrokapseln der voriiegenden Erfindung dienen zur Herstellung oberflachenaktlver Mittel. in einer 
ersten Ausfuhrungsform insbesondere zur Herstellung von kosmetischen und/oder pharmazeutischen 
Zubereitungen, als da sind Haarshampoos, Haariotionen, Schaumbader. Duschbader. Cremes. Gele. 
Lotionen. alkoholische und wallrig/atkoholische Losungen. Emulsk>nen. Wachs/Fett-Massen. Stiftpra- 
paraten Pudem oder Salben. Diese Mittel konnen neben den Mikrokapseln. die in Mengen von 0.1 bis 
99 und vorzugsweise 1 bis 5 Gew..% - bezogen auf die Zubeieitungen - enthalten sein konnen. als 
-i«eiteTe-1Hilfs=Tind-Zasatzstoffe-fnihie^sider^kerp^^ 
zwachse. Konsistenzgeber. Verdickungsmittel. Polymere. Siliconverbindungen. Fette. Wachse. Stebiln 
satoren biogene Wirkstoffe. Deodorantien. Artitranspirantien. Antischuppenmittel. Filmbildner. Quell- 
mittel UV-Ucht-schutzfaktoren. Antioxidantien. Hydrotrope. Konseivierungsmittel. Insektenrepellentien. 
Selbstbrauner. Solubilisatoren. Parfumdie. Farbstoffe und dergleichen aufweisen. Eine Reihe dieser 
HiHsstoffe sind schon in den vorherigen Kapiteh naher eriautert worden. so daB an dieser Stelle auf 
iineiflfidertiolung-veizichtet wird. 



Typische Beispiele fur geeignete milde. d.h. besonders hautvertragliche Tenside sind Fettalkoholpo^- 
qlycolethersulfate. Monoglyceridsulfate. Mono- und/oder Dialkylsulfosuccinate. Fetts§ureiseth.onate. 
Fettsauresarcosinate. Fettsauretauride. Fettsaureglutamate. a^linsulfbnate. Ethercarbonsauren. 
Alkyloligoglucoside. Fettsaureglucamide, Alkylamidobetaine und/oder Proteinfettsaurekondensate. 
letzlere vorzugsweise auf Basis von Weizenproteinen. 

Als Oberfettungsmittel konnen Substanzen wie beispielsweise Lanolin und Lecithin sowie polyethoxy- 
lierte oder acylierte Lanolin- und Ledthinderivate, PolyoHettsaureester. Monoglyceride und Fettsauieal- 
kanolamide verwendet werden. wobei die letzteien glefchzeitig als Schaumstabilisatoren dienen. 

Als Konsistenzgeber kommen in erster Linie Fetlalkohole oder Hydroxyfettalkohole mit 12 bis 22 und 
vorzugsweise 16 bis 18 Kohlenstoffatomen und daneben Partialglyceride. Fettsauren oder Hydroxyfett- 
sauren in Betracht. Bevorzugt ist eine Kombination dieser Stoffe mit Alkyloligoglucosiden und/oder 
Fetlsaure-N-methylglucamiden gleicher Kettenlange und/oder PolygIycerinpoly-12-hydro)cystearaten. 

Geeignete Verdickungsmittel sind beispielsweise Aerosil-Typen (hydrophile Weselsauren). Polysac- 
charide, insbesondere Xanthan-Gum. Guar-Guar. Agar-Agar. Alginate und Tylosen. Carboxyme- 
thylcellulose und Hydroxyethylcellulose. femer hohermolekulare Polyethylenglycolmono- und -dies^er 
von Fettsauren. Polyacrylate. (z.B. Carbopole® von Goodrich oder Synthalene® von Sigma). Poly- 
acrylamide. Polyvinylalkohol und Polyvinylpyrrolidon. TensWe wie beispielsweise ethoxylierte Fettsau- 
reglyceride Ester von Fettsauren mit Polyolen wie beispielsweise Pentaerythrit oder Trimethylolpropan. 
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Fettalkoholethoxylate mil eingeengter Homologenverteilung oder Alkyloligoglucoside sowie Elektrolyte 
wie Kochsalz und Ammoniumchlorid. 

Geeignete kationlsche Polymere sind belspielsweise kationische Cellulosederivate, wie z.B. eine 
quatemierte Hydroxyethylcellulose, die unter der Bezetohnung Polymer JR 400® von Amerchol erhalt- 
Och ist, katfonische Starke, Copolymere von Diallylammoniumsaizen und Aciylamiden, quatemierte 
Vinylpyrrolidon/Vinylimidazol-Polymere. we 2.B. Luviquat® (BASF), Kondensatfonsprodukle von Poly- 
glycolen und Aminen. quatemierte Kollagenpolypeptide, wie belspielsweise Lauryldimonium hydroxy- 
propyl hydrolyzed colli^err(Lamequaf®aGrunau), quatemiefte-WeizenpolypeptiderPolyethyleniminr- 
kationische Slllconpolymere, vne z.B. Amidomethlcone, Copolymere der Adipinsaure und Dimethyla- 
minohydroxypropyldiethylentriamin {Cartaretine®/Sandoz). Copolymere der Acrylsaure mit Dlmethyl- 
dlallylammonlumchlorW (Merquat® 550/Chemviron). Polyamlnopolyamide, wie z.B. l)eschrieben In der 
FR 2252840 A some deren vemetzte wasseriosllchen Polymere, kationische Chltinderivate wie bel- 
spielsweise quatemiertes Chltosan. gegebenenfalls mikrokristallin verteilt, Kondensationsprodukte aus 
-Dihalogenalkylenrwie-z:B-Dibrombutan-mit-Bisdialkylamlnen-wie-z,B^Bis-Dimethylamino--1,3-propan,_ 
katlonlscher Guar-Gum. wie z.B. Jaguar® CBS, Jaguar® C-17, Jaguar® C-16 der Fimia Celanese, 
quatemierte Ammoniumsalz-Polymere, wie z.B. Mirapol® A-15. MIrapol® AD-1, MIrapol® AZ-1 der 
F\ma MIranol. 

Als anionlsche, zwitterionische, amphotere und nichtlonische Polymere kommen belspielsweise 
VInylacetat/Crotonsaure-Copolymere.Vlnylpyrrolidon/Vinylacrylat-Copolymere. Vinylacetat^ 
Isobomylacrylat-Copolymere. Methylvinylether/Malelnsaureanhydrid-Copolymere und deren Ester, un- 
vemetzte und mit Polyolen vemetzte Polyacrylsauren, AcrylamWopropyltrimethylammonlumchlorid/ 
Acrylat-Copolymere, Octylacrylamld/Methylmethaciylat/tert.ButylamlnoethylmethacryIat/2-HydroxyprDy^ 
methacrylat-Copolymere. Polyvlnylpynolidon, VinylpyrolldonA/inylacetat-Copolymere, Vinylpyrrolidon/ 
DimethylamlnoethylmethacrylatA/inylcaprolactam-Terpolymere sowIe gegebenenfalls derivatlslerte 
Celluloseether und Silicone in Frage. 

Geeignete Siliconverblndungen sind belspielsweise Dimethylpolysiloxane, Methylphenylpolysiloxane, 
cyclische Silicone sowie amino-, fettsaure-, alkohol-, polyether-. epoxy-, fluor-, glykosid- und/oder al- 
kylmodifizierte Siliconverblndungen, die bel Raumtemperatur sowohl flussig als auch harzformig vor- 
liegen konnen. Weiterhin geeignet sind Simethicone, bel denen es sich urn MIschungen aus Dlmethico- 
nen mit einer durchschnittlichen Kettenlange von 200 bis 300 Dimethylslloxan-Bnhelten und hydrierten 
Sillcaten handelt. Eine detaillierte Obersicht uber geeignete fluchtige Silicone findet sIch zudem von 
Todd et al. In Cosm.Toii. M. 27 (1976). 

Typische Beispiele fur Fette sind Glyceride, als Wachse kommen u.a. naturllche Wachse, wie z.B. 
Candellllawachs, Camaubawachs, Japanwachs, Espartograswachs. Korkwachs. Guanimawadis, Rels- 
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keimolwachs. Zuckerrohrwachs. Ouricurywachs. Montanwachs. Bienenwachs. Schellackwachs Walrat. 
Tanr Wol^-hs). Buize^ett. Ceresin. Ozokerit (Erdwachs). Petrolatum. Paraffinwachse M-krowach- 
se c emisch modiLrte Wachse (Hartwachse). wie z.B. Montaneste^achse. Sasoh^achse. hydnerte 
roiobawachse sowie syn^etische Wachse. v.e z.B. Polyalk^enwachse und Polyethylenglyco^^se 
in Frage. 

Der Gesamtanteil der Hilfs- und Zusatzstoffe kann 1 bis 50. vorzugswelse 5 bis 40 Gew..% - bezogen 
auf die Mittel - betragen. Die Herstellung der Mittel kann durch ubHche KaH - oder He.Bpn.zesse erfol- 
gen;vorzugswe iseafbeitm-man-nach-der1^haseninv^ 



npfftr qensz i ihereitunaen 

in einer Ausluhn,ngs(bm, de, Bfindung dienen die Mil«ok=psel„ zur Hersteltag von Deter- 

-^Se^^pezieHtesdw^Jiein^-imd^*^ 
0 1 bis « ml voizugsweise 1 bis 5 Gew.-% - bezogen auf die ZubereKungen - enthalten sein toxen, 
hand! es *h dabel waBHge od. wa^g-^Kohoi^cbe M«e,. Sofche F,^ 
,^i»el konnen einen nioh. waBngen Ante« in, Bs^* von 6 bis 60 und 
Gaw -% aulweisen. Im einfacl,steR Fall handelt es sk* um waartge Losungen der gerannten Te^ 
raisohunge,,. Bel der, Fluss«waschmi«eln kann es sicb aber auch um in, wesenHlchan «BS«*e« 
mL handeln. Dabel bedeute. -in, wesenKichen wasse-fteT, daB das Mittel v«zu8S«e«e l«n f,««^ 
Z a. K^stallwasser Oder in vergtek^bare, Fonn gebundenes Wa^ en^l^ 
fleringe Menge an freten, Wasser toleriert«, Insbesondere ,n Mengen b« zu 5 Ge*-^. D« Ru^ 
C;«e, Lnen neben den genannten Tensideo no* welter .«*che Inba^, ^Je^ 
weise Losungsmltlel, Hydiotope. Blefchn*!. BuMe,, Viskosit^regulatoren. Enzime. En^n 
satomn opiLe A*eter, So» tepelants, Schaunrtnhibitoren, anoiganische Salze sow« Dufr u™j 
F^to«e aufwelsen, unler der Voraussetzung. dae *se im wiOngen Mfcu hinre^hend lagersfabri 
sind. Auch bier wunlen ehe Reihe der genannten HUfsstofle berete in voit,efsehenden KapWn abge- 
liandelt, so daB slch eine VWedertwking eiflbHgt 

Als oraanlsche lAungsmittel kommen beispielsweise monCH und/oder polyfunkttonelle Alkoh* mH 1 
bis 6 Kohlenstoffatomen, vorzugswelse mit 1 bis 4 Kd,lenstoffatomen m Fr^e. ^^vo^gteA^ 
simi Ethanol, l^-Prapandk,., Gl,certn sowte deren Gen,-,s*e. Die Mittel enthalten vo™9«»~ 2 hs 
und InsbLdere 6 bM5 Ge«..% E^ano. Oder ein be«eb^ Ge** aus Hh»d u^ 
1,2.Propandiol Oder Insbesondere aus Etl,ano: und Glyoedn. Ebenso ist ^ ™gl«h <"« ^ 
t^ngen entv^er zusat.^ zu den mono- undWer ,»^nk«one.en ''^'^^''^ 
fatLn Oder allem Polyethylenglykol mit einer relatlven Molekflknasae zwischen 200 und 2000, vor- 
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zugsweise bis 600 in Mengen von 2 bis 17 Gew.-% enthalten. Als Hydrotrope konnen beispielsweise 
Toluolsulfonat, Xylolsulfonat, Cumolsuifonat oder deren Mischungen eingesetzt werden. 

Geeignete Builder sind Ethylendiamintetraessigsaure, Nitrilotriessigsaure, Citronensaure sowie anor- 
ganische Phosphonsauren, wie 2.B, die neutral reagierenden Natriumsaize von 1-Hydroxyethan-1,1,- 
diphosphonat, die in Mengen von 0,5 bis 5. vorzugsweise 1 bis 2 Gew.-% zugegen sein konnen. 

Als Viskositatsregulatoren kdnnen beispielsweise gehartetes Rizinusdl, Saize von langkettigen Fett- 
"saureOi^vorz^^ 



Gew.-%, beispielsweise Natrium-, Kalium-, Aluminium-, Magnesium- und Titanstearate oder die Na- 
trium- und/oder Kaliumsaize der Behensaure, sowie weitere polymere Verbindungen eingesetzt wer- 
den. Zu den letzteren gehoren bevorzugt Polyvinylpyrroiidon, Urethane und die Saize polymerer Poly- 
carboxylate, beispielsweise homopolymerer oder copolymerer Polyacrylate. Poiymethacryiate und Ins- 
besondere Copolymere der Acrylsaure mit Maleinsaure, vorzugsweise solche aus 50 % bis 10 % Mal- 
-einsaure-Die-relative-Molekulmasse-der-Homopolymeren-liegt-im-allgemeinen-zwischen-l 
100000, die der Copolymeren zwischen 2000 und 200000, vorzugsweise zwischen 50000 bis 120000. 
bezogen auf die freie Saure. Insbesondere sind auch wasseriosliche Polyacrylate geeignet, die bei- 
spielsweise mit etwa 1 % eines Polyallylethers der Sucrose quervemetzt sind und die eine relative Mo- 
lekiilmasse obertialb einer Million besitzen. Beispiele hierfur sind die unter dem Namen Carit)opol® 940 
und 941 ertialtlichen Polymere mit verdickender Wiri<ung. Die quervemetzten Polyacrylate werden vor- 
zugsweise in Mengen nicht uber 1 Gew.-%, vorzugsweise in Mengen von 0,2 bis 0,7 Gew.-% einge- 
setzt. Die Mittel konnen zusatzlich etwa 5 bis 20 Gew.-% eines partiell veresterten Copolymerisats ent- 
halten, wie es in der europaischen Patentanmeldung EP 0367049 A beschrieben 1st. Diese partiell ve- 
resterten Polymere werden durch Copolymerisation von (a) mindestens einem C4-C28-Olefin oder Mi- 
schungen aus mindestens einem C4-C28-Olefin mit bis zu 20 Mol-% Ci-Cze-Alkylvinylethem und (b) 
ethylenlsch ungesattigten Dicarijonsaureanhydriden mit 4 bis 8 Kohlenstoffatomen im Molvertialtnis 
1 : 1 zu Copolymerisaten mit K-Werten von 6 bis 100 und anschlieBende partielle Verestemng der Co- 
polymerisate mit Umsetzungsprodukten wie Ci-Ci3-Alkoholen. Cs-Caa-Fettsauren, Ci-Ci2-Alkylphe- 
nolen, sekundaren C2-C3o-Aminen oder deren Mischungen mit mindestens einem C2-C4-Alkylenoxid 
Oder Tetrahydrofuran sowie Hydrolyse der Anhydridgruppen der Copolymerisate zu CariDOxylgmppen 
ertialten, wobei die partielle Veresterung der Copolymerisate soweit gefuhrt wird, daB 5 bis 50 % der 
Cari30xylgruppen der Copolymerisate verestert sind. Bevorzugte Copolymerisate enthalten als ethyle- 
nisch ungesattigtes Dicarbonsaureanhydrid Maleinsaureanhydrid. Die partiell veresterten Copolymeri- 
sate konnen entweder in Form der freien Saure oder vorzugsweise in partiell oder vollstandig neutrali- 
sierter Forni voriiegen. Vorteilhafterweise werden die Copolymerisate in Form einer waBrigen Losung, 
insbesondere in Form einer 40 bis 50 Gew.-%igen Losung eingesetzt Die Copolymerisate lelsten nicht 
nur einen Beitrag zur Primar- und Sekundarwaschlelstung des flussigen Wasch- und Reinigungsmlttels, 
sondem bewiri<en auch eine gewunschte Viskositatsemiedrigung der konzentrierten flussigen Wasch- 
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mittel. Durch den Einsatz dieser partiell veresterten Copoiymerisate werden konzentrierte waBrige 
Flusslgwaschmittel erhalten, die unter dem alleinigen EinflulJ der Schwerkratt und ohne Einwirkung 
sonstiger Scherkrafte flieBfahig sind. Vorzugsweise beinhalten die konzentrierten waBrigen Flussig- 
waschmittel partiell veresterte Copoiymerisate in Mengen von 5 bis 15 Gew..% und Insbesondere in 
Mengen von 8 bis 12 Gew.-%. 

Als schmutzabweisende Polymere Uoll repellants") kommen solche Stoffe in Frage. die vorzugsweise 
Ethylenterephthalat- und/oder Polyethylenglycolterephthalatgmppen enthalten. vrabei das Molverhallnis 
-EWI^terepitRaimwPolyethyrnW^^ 



Das Molekulaigewicht der verknupfenden Polyethylenglycoleinheiten liegt insbesondere im Berelch von 
750 bis 5000. d.h., der Eflioxylierungsgrad der Polyeftylenglycolgmppenhaltigen Polymere kann ca. 15 
bis 100 betragen. Die Polymere zeichnen sich durch ein durchschniWiches Molekulaigewicht von etwa 
5000 bis 200.000 aus und konnen eine Btock- vorzugsweise aber eine Random-Struktur aufweisen. 
Bevorzugte Polymere sind solche mit Molverhaltnissen Ethylenterephthalat/Polyethylenglycoltereph- 
-thalat^on^twa-65^-35-bis-etwa-904-10.-vonzugsweise^von et^^^^ 30 bis 80 : 20. Weiterhin bevor- 
zugt sind solche Polymere. die verknupfende Polyethylenglycoleinheiten mit einem Molekulargewicht 
von 750 bis 5000, vorzugsweise von 1000 bis etwa 3000 und ein Molekulargewicht der Polymere von 
etwa 10.000 bis etwa 50.000 aufweisen. Beispiele fiir handelsubltehe Polymere sind die ProduWe Mi- 
lease® T (ICI) Oder Repelotex® SRP 3 (Rhone-Poulenc). 

Beim Einsatz in maschinellen Waschverfahren kann es von Vorteil sein. den Mittein ubBche Schaum- 
inhlbitoren zuzusetzen. Hierfiir eignen sich beispielsweise Seifen naliirifcher oder synthetischer Her- 
kunft. die einen hohen Anteil an Ci8-C24-Fettsauren aufweisen. Geeignete ntehtlensidartige Schaumin- 
hibitoren sind beispielsweise Oiganopolysitoxane und deren Gemische mit mikrofeiner. gegebenenfalls 
silanierter Kieselsaure sowie Paraffine. Wachse. MIkiokristallinwachse und deren Gemische mit sila- 
nierter Kieselsaure oder Bistearylethylendiamid. Mil Vorteilen werden auch Gemische aus verschiede- 
nen Schauminhibitoren venwendet. 2.B. sotehe aus Silikonen. Paraffinen oder Wachsen. Vorzugsweise 
sind die Schauminhibitoren. insbesondere silikon- oder paraffinhaltige Schauminhibitoren, an eine gra- 
nulare, in Wasser losliche bzw. dispergierbare Tragersubstanz gebunden. Insbesondere sind dabei 
Mischungen aus Paraffinen und Bistearylethylendiamiden bevoizugt. 

Der pH-Wert der Mittel betragt im allgemeinen 7 bis 10.5. vorzugsweise 7 bis 9.5 und insbesondere 7 
bis 8 5 Die Einstellung hoherer pH-Werte, beispielsweise oberhalb von 9. kann durch den Einsatz ge- 
ringer Mengen an Natronlauge oder an alkalischen Salzen wie Natriumcaibonat oder Natriumsilicat 
erfolgen Die Flussigwaschmittel weisen im allgemeinen Viskositaten zwischen 150 und 10000 mPas 
(BrooWield-Viskosimeter. Spindel 1. 20 Umdrehungen pro Minute, 20-C) auf. Dabei smd bei den Im 
wesentlichen wasserfreien Mittein Viskosrtaten zwischen 150 und 5000 mPas bevoraigt. Die Vislcosrtat 
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der walirigen Mittel liegt vorzugsweise unter 2000 mPas und liegt insbesondere zwischen 150 und 
1000 mPas. 

In einer ietzten Ausfuhrungsform eignen sich beispielsweise mit Aromen beladene Mikrokapseln zur 
Herstellung von Lebensmitteln. 
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Beispiele 



Beispiel 1 In einem 500-ml-Dreihalskolben mit Riihrer und Ruddluakiihler wurden in der Siedehitze 3 
g Agar-Agar in 200 ml Wasser gelost. AnschlieBend wurde die Mischung innerhalb von etwa 30 mm 
unter starkem Ruhren zunachst mit einer homogenen Dispersbnen von 10 g G^cerin und 2 g Talk in 
ad 100 g Wasser und dann mit einer Zubereitung von 25 g Chilosan (Hydagen® DCMF. 1 Gew.-Aig in 
Glycolsaure Henkel KGaA. DQsseldorftFRG). 10 g Paraffinol. 0.5 g Phenonip® (Konservierungsmrt- 
lelmisclTang-entli^ltendi^henoxyetlianol^jnd^>ara^ 
ad 100 g Wasser versetzt. Die erhaltene IWIatrix wuide fillriert. auf 50 X temperiert und unter starken 
Rui)ien im 2,5fachen Volumen Paraffinol. das zuvor auf 15 gekiihlt worden war. dispergiert. Die 
Dispersion wurde anschlieliend mit einer wiBrigen Losung enthaltend 1 Gew.-% Natriumlaurylsulfat 
und 05 Gew.-% Natriumalginat und dann mehrfach mit einer 0.5 Gew.-%igen waBrigen Phenonipto- 
sung gewaschen. wobei die Olphase entfemt wurde. Nach dem Sieben wurde eine waBrige Zubeien 
-tungert^alten,-die-8.Gew.=%.!\4ikiDkapseinjnitjeiDem^ 1 mmenthielt 

Beispiel 2. In einem 500-ml-Dreihalskolben mit Riihrer und RuckfluBkQhIer wurden in der Siedehitze 3 
g Agar-Agar in 200 ml Wasser gelost. AnschlieBend wurde die Mischung innerhalb von etwa 30 mm 
unter starkem Ruhren zunachst mit einer homogenen Dispersionen von 10 g Glycerin und 2 g Talk m 
ad 100 g Wasser und dann mit einer Zubereitung von 25 g Chitosan (Hydagen® DCMF. 1 Gew.-^Ig m 
Glycolsaure. Henkel KGaA, DusseldorffFRG), 10 g Squalen. 0.5 g Phenonip® und 0.5 g Ceteareth-20 
in ad 100 g Wasser versetzt. Die erhaltene Matrix wurde filtriert. auf 50 "C temperiert und unter staricen 
Ruhren im 2 5fachen Volumen Paraffinol. das zuvor auf 15 'C gekuhit worden war. dispergiert. Die 
Dispersion wurde anschlieBend mit einer waBrigen Losung enthaltend 1 Gew.-% Natriumlaurylsulfat 
und 0 5 Gew.-% Natriumalginat und dann mehrfach mit einer 0.5 Gew.-%igen waBrigen Phenoniplo- 
sung gewaschen. wobei die Olphase entfemt wurde. Nach dem Sieben wurde eine waBrige Zuberei- 
tung ertialten. die 8 Gew.-% Mikrokapsein mit einem mittleren Durchmesser von 1 mm enthielt 

Beispiel 3. In einem 500-ml-Dreihalskolben mit Riihrer und RuckfluBkuhler wurden in der Siedehitze 3 
g Agar-Agar in 200 ml Wasser gelost. AnschlieBend wurde die Mischung innertialb von etwa 30 mm 
unter stari<em Riihren zunachst mit einer homogenen Dispersionen von 10 g Glycerin und 2 g ^ 
senODoxkl in ad 100 g Wasser und dann mit einer Zubereitung von 25 g Chitosan (Hydagen® DCMF. 
1 Gew-%ig in Glycolsaure. Henkel KGaA. Dusseldorf/FRG), 10 g Panthenol. 0.5 g Phenonip® m ad 
100 g Wasser versetzt. Die erhaltene Matrix wurde filtriert, auf 50 "C temperiert und unter stariwn Ruh- 
ren im Sfachen Volumen Sojaol. das zuvor auf 15 '0 gekuhit worden war. fdispergiert. Die Dispersion 
wurde anschlieBend mit einer waBrigen losung enthaltend 1 Gew.-% Natriumlaurylsulfat und 0.5 Gew.- 
% Natriumalginat und dann mehrfach mit einer 0.5 Gew..%igen waBrigen Phenoniplosung gewaschen. 
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wobei die Olphase entfemt wurde. Nach dem Sieben wurde eine waUrige Zubereitung erhalten, die 8 
Gew.-% Mikrokapsein mit einem mittleren Durchmesservon 1 mm enthielt. 

Beispiel 4. In einem 500-mI-Dreihalskolben mIt Ruhrer und RuckfluBkuhler wurden in der Siedehitze 3 
g Agar-Agar in 200 ml Wasser gelost /^schliefiend wurde die Mischung innerhalb von etwa 30 min 
unter starkem Ruhren zunachst mit einer homogenen Dispersionen von 10 g Glycerin und 2 g Talk In 
ad 100 g Wasser und dann mit einer Zubereitung von 25 g Chitosan (Hydagen® DCMF, 1 Gew.-%lg in 
Glycolsaure. Henkel KGaA, Dusseldorf/FRG), 10 g p-Carotin. 0,5 g Phenonip® in ad 100 g Wasser 

vSs^r~Die~eflialteiTe~Matnx wurde filtrieftr^"50~"C"iefnperiert-aiill-unter-starken-Ruhren-1m— 

2,5fachen Volumen Sojaol, das zuvor auf 15 "C gekuhit worden war, dispergiert. Die Dispersfon wurde 
anschlieliend mit einer waBrigen Losung enthaltend 1 Gew.-% Natriumlaurylsulfat und 0,5 Gew.-% 
Natriumalginat und dann meiirfach mit einer 0,5 Gew.-%igen waSrigen Phenoniplosung gewaschen, 

^ wobei die Olphase entfemt wurde. Nach dem Sieben wurde eine waBrige Zubereitung erhalten, die 8 
Gew.-% Mikrokapsein mit einem mittleren Durchmesser von 1 mm enthielt 

Beispiel 5. In einem 500-mi-Dreihalskolben mit Ruhrer und RiickfluBkuhler wurden in der Siedehitze 3 
g Agar-Agar in 200 ml Wasser gelost. AnschlieBend wurde die Mischung innertialb von etwa 30 min 
unter staritem Ruhren zunachst mit einer homogenen DisperskMien von 10 g Glycerin und 2 g Ei- 
sen(ll)oxid in ad 100 g Wasser und dann mit einer Zubereitung von 25 g Chitosan {Hydagen® DCMF, 
1 Gew.-%ig in Glycolsaure, Henkel KGaA, Dusseldorf/FRG). 10 g Tocopherolacetat. 0,5 g Phenonip® 
in ad 100 g Wasser versetzL Die ertialtene Matrix wurde filtriert auf 50 'C temperiert und unter stari(en 
Ruhren im 2fachen Volumen Dfcaprylylether, der zuvor auf 15 "C gekuhit worden war, dispergiert. Die 
Dfepersfon wurde anschlieBend mit einer waBrigen Losung enthaltend 1 Gew.-% Natriumlauiylsuifat 
und 0,5 Gew,-% Natriumalginat und dann mehrfach mit einer 0,5 Gew.-%igen waBrigen Phenoniplo- 
sung gewaschen, wobei die Olphase entfemt wurde. Nach dem Sieben wurde eine waBrige Zuberei- 
tung erhalten, die 8 Gew.-% Mikrokapsein mit einem mittleren Durchmesser von 1 mm enthielt. 

Beispiel 6. In einem 500-ml-Dreihalskolben mit Ruhrer und RuckfluBkuhler wurden in der Siedehitze 3 
g Agar-Agar in 200 ml Wasser gelost. AnschlieBend wurde die Mischung innerhalb von etwa 30 min 
unter staritem Ruhren zunachst mit einer homogenen Dispersionen von 10 g Glycerin und 2 g Ei- 
sen(ll)oxid in ad 100 g Wasser und dann mit einer Zubereitung von 25 g Chitosan (Hydagen® DCMF, 
1 Gew.-%ig in Glycolsaure, Henkel KGaA, Dusseldorf/FRG), 10 g Ascorbinsaure, 0.5 g Phenonip® in 
ad 100 g Wasser versetzt. Die erhaltene Matrix wurde filtriert, auf 50 "C temperiert und unter staricen 
Ruhren im 2,5fachen Volumen Cocoglycerides, die zuvor auf 15 "C gekuhit worden war, dtepergiert. 
Die Dispersion wurde anschlieBend mit einer waSrigen Losung enthaltend 1 Gew.-% Natriumlaurylsul- 
fat und 0,5 Gew.-% Natriumalginat und dann mehrfach mit einer 0,5 Gew.-%igen waBrigen Phenoniplo- 
sung gewaschen, wobei die Olphase entfemt wurde. Nach dem Sieben wurde eine waBrige Zuberei- 
tung ertialten, die 8 Gew.-% Mikrokapsein mit einem mittleren Durchmesservon 1 mm enthielt 
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Beispiel 7. In einem 500-ml-Dreihalskolben mit Ruhrer und RuckfluBkuhler wurden in der Siedehitze 3 
g Agar-Agar in 200 ml Wasser gelost. AnschlieBend wurde die Mischung innerhalb von etwa 30 min 
unter staricem Ruhren zunachst mit einer homogenen Dispereionen von 10 g Glycerin und 2gE- 
sen(ll)oxid in ad 100 g Wasser und dann mit eIner Zubereitung von 25 g Chitosan (Hydagen® DCMF, 
1 Gew.-%ig in Glycolsaure, Henkel KGaA. Dusseldorf/FRG), 10 g Kojisaure. 0.5 g Phenonip® in ad 
1 00 g Wasser versetzt. Die erhaltene Matrix v«jrde filtriert. auf 50 'C temperiert und unter starken Ruh- 
ren im 4fachen Volumen Oleyloleat. das zuvor auf 15 "C gekuhit vrarden vrar. dispergiert. Die Dispersi- 
on wurde anschliefiend mit einer waBrigen Losung enthaltend 1 Ge«f.-% Natriumlauryisulfat und 0.5 
-Gew:=%1^atriumalginatTmd-danrrniehTfa*^^^ — 
schen. wol)ei die Olphase entfemt wurde. Nach dem Sieben wurde eine waBrige Zubereitung ertialten. 
die 8 Gew.-% Mikrokapsein mit einem mitOeren Durchmesser von 1 mm enthielL 

Beispiel 8. In einem SOO^nl-Dreihalskolben mit Ruhrer und RuckfluBkuhler wurden in der Siedehitze 3 
g Agar-Agar in 200 ml Wasser gelost. AnschlieBend wurde die Mischung innerhalb von etwa 30 min 
_unter_starkem Ruhren rnnachst mit einer homo genen Disperejonen von 10 g Glycerin und 2 g Ei- 
sen(ll)oxid in ad 100 g Wasser und dann mit einer Zubereitung von 25 g Chitosan (Hydagen® DCMF, 

1 Gew-%ig In Glycolsaure. Henkel KGaA, Dusseldorf/FRG). 10 g Dehyquart F® 75 pstearoylethyl 
hydroxyethylmonium Methosulfate and Ceteatyl Alcohol. Henkel KGaA). 0,5 g Phenonip® in ad 100 g 
Wasser versetzt. Die erhaltene Matrix wurde filtriert. auf 50 »C temperiert und unter starken Ruhren Im 

2 Sfachen Volumen Octyldodecanol. das zuvor auf 15 X gekuhit worden war. dispergiert Die Dlsper- 
sion wurde anschlieBend mit einer waBrigen Losung enthaltend 1 Gew.-% Natriumlauryisulfat und 0.5 
Gew.-% Natriumalginat und dann mehrfach mit einer 0.5 Gew.-%igen waBrigen PhenoniplSsung gewa- 
schen. wobei die Olphase entfemt wurde. Nach dem Sieben wurde eine waBrige Zubereitung erttalten. 
die 8 Gew.-% Mikrokapsein mit einem mittleren Durchmesser von 1 mm enthielL 

Beispiel 9. In einem 500-ml-Dreihalskolben mit Ruhrer und RuckfluBkuhler wurden in der Siedehitze 3 
g Gelatine in 200 ml Wasser gelost. AnschlieBend wurde die Mischung Innertialb von etwa 30 min unter 
staikem Ruhren zunachst mit einer homogenen Dispersionen von 10 g Glycerin und 2 g Talk in ad 100 
g Wasser und dann mit einer Zubereitung von 25 g Chitosan (Hydagen® DCMF. 1 Gew.-%ig in Glycol- 
saure Henkel KGaA, Dusseldorf/FRG). 10 g Dehyquart F® 75 (Distearoylethyl Hydroxyethylmonium 
Methosulfate and Cetearyl Alcohol. Henkel KGaA). 0.5 g Phenonip® in ad 100 g Wasser versetzL Die 
eriialtene Matrix wurde filtriert. auf 50 X temperiert und unter staricen Ruhren im 2.5fachen Volumen 
Paraffinol. das zuvor auf 15 "C gekuhit worden war. dispergiert. Die Dispersion wurde anschlieBend mit 
einer waBrigen Losung enthaltend 1 Gew.-% Natriumlauiylsulfat und 0.5 Gew.-% Hydagen® BCD 
(succinyliertes Chitosan. Henkel KGaA) und dann mehrfach mit einer 0.5 Gew.-%igen waBrigen Phe- 
nonlplosung gewaschen. wobei die Olphase entfemt wuide. Nach dem Sieben wuide eine waBnge 
Zubereitung ertialten. die 8 Gew.-% Mikrokapsein mit einem mitBeren Durchmesser von 1 mm enthielt. 
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Tabelie 1 

KosmetischeZubereitungen (Wasser, Konservierungsmittel ad 100 Gew.-%) 





mi 










g6 j 












Texapon® NSO 

Sodium Laureth Sulfate 














38,0 


38.0 


25,0 






Texapon® SB 3 

Disodhim Laureth Sulfosuccinate 


















10,0 






Plantacare<S> 818 

Coco Glucsosides 














7.0 


7.0 


6,0 


- 




Piantacare® PS 10 

Sodium Laureth Sulfate (and) Coco Glucosides 




















16,0 




Dehyton® PK 45 

Cocamidopropyl Betaine 


















10^ 






Cetrimonhim Chloride 


2,0 


2.0 


2,0 


2,0 


4.0 


4,0 












ueiiyquan uis^ ou 

Dicoooybnethylethoxymonium MettiosuHale (and) Propytenglyool 


1.2 


1»2 


1,2 


1.2 


0,6 


0.6 












cuinuiQin^ 

Ceteareth-20 _______ 


08 


0,8 




0.8 




1.0 












tuniui9in^s? vl / 9 

Lauryt Gluooside (and) Polyglyoeiyl-2 Potyhydraxystearate (and) 






0,8 




0.8 














- Qiyoerin 

Lanette® 0 

Cetear^ Alcx)hol 


2.5 


2.5 


2.5 


2.5 


3.0 


2.5 


- 


- 


- 


- 




Cutina® GMS 


0.5 


0.5 


0,5 


0.5 


0.5 


1.0 


- 


- 


- 


- 




Cetiol® HE 

PE&-7 Glyoeryt Coooate 


1.0 
















1.0 






Cetiol® PGL 

Hexytdecand (and) Hexyldecyl Laurate 


- 


1,0 


- 


- 


1.0 


- 


- 


- 


- 


- 




Cetioi® V 

Decyl Oleate 


- 


- 


- 


1.0 


- 


- 


- 


- 


- 


- 




Eutanol® G 

Octyldodecand 


- 


- 

— 


1.0 


- 


- 


1.0 


- 


- 


- 


- 




Nutrilan® Keratin W 

Hydrotyzed Keratin 


— 






2.0 




_ 




_ 


• 


• 




Lamesoft® LMG 

Glyceryl Laurate (and) Potassium Ck>ooyl Hydrolyzed Collaqen 














3.0 


2.0 


4.0 






Euperian® PK 3000 AM 

Glycol Distearate (and) Lauie1h-4 (and) Cocamidoproinrl Betaine 
















3.0 


5.0 


5.0 




General® 122 N 

SoiaStefoi 










1,0 


1,0 












Panthenot-Mikrokapseln gemaS Beispiel 3 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1,0 




Hydagen® CMF 

Chitosan _________ 


1.0 


1.0 


1.0 


1,0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 




Copherol® 1250 

Tocopherol Acetate 






0.1 


0.1 
















Arlypon® F 

Laureth-2 














3.0 


3.0 


1.0 






















1.5 


'1 - 


1.5 1 



(14) HaarspOlung. (5-6) Haarkur, (7-8) Duschbad. (9) Duschgel, (10) Waschlofion 
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DESC 



Tabelle 1 

Kosmetische Zubercitungen (Wasser. Konservierungsmlttel ad 100 Gew.-%) - Fortsetzung 



i TavanAn(m NSO 20,0 



Texapon® NSO 

Sodhitn Laureth Sulfate 



pTexapon® K14S 

Sodium Myreth Sulfate 

Texapon® SB 3 

1 Disodhim Laureth Sulfosucdnate 



[Plantacare® 818 

I CocoGluoosides 



5,0 



rPlanlaMre®"2000~ 

I Decyl Glucoside 



Plantacare® PS 10 

I SodKim Laureth Sulfate (and) Coco Ghicosides 



|Dehyton®PK45 

acatnldopropvt B^ine 



20,0 



Eumulgin® B1 

ICeteafem-12 



Eun)ulgin® 82 

I Ceteareft-20 



tamefonn®-TG!— 
Poiyglvoeryl>3 tsostearate 



[Dehymuls® PGPH 

Polyglvcefyl-2 Dipolyhydrpxystearate 



Monomuls® 90-L 12 



Cetiol® HE 
1 PEG-7 Glyoeiyt Cocoate 



Eutano!® G 

I Octyktodecanot 



[Nutrilan® Keratin W 



20.0 12,4 



5,0 4,0 



40,0 



20,0 



1.0 



_4.a 



1,0 



0.2 



3,0 



25.0 11.0 



7,0 



5.^J_4,0- 



16,0 



8,0 



1.0 



11,0 



6.0 



23,0 



4,0 



17,0 



7.0 



1.0 1.0 



Nutrilan®! 
HydiDlyzed Collagen 



1.0 



Lamesoft® LMG 

GIvceivl Laurate (and) Potassium CocoyI Hvdiolvzed Collagen 



Lamesoft® 156 

Hydrogenated Tdtow Gyceride (and) Potassium CocoyI Hydiolyzed 
I Collagen 



Gluadin®WK 



1.0 



Sodium CocoyI HydiolYzed Wheat Protein 



Euperian®PK3000AM 

Glycol DistearalB (and) LaurettM (and) Cocamidopropyl Betahe 

I Artypon® F 

1 Laurellv-2 



5.0 



2,6 



I Panthenol-Mikrokapsein gemaB Beispiel 3 



Hydagen® CMF 

Ichltosan 



1.0 



I Sodium Chloride 



I Glycerin (86 Gew.-%ig) 



2,0 



1.5 4.0 1,0 



3,0 4,0 



1.6 



1,0 



1,0 1,0 I 1.0 



1.0 



5.0 



1.0 1.0 



3.0 1.0 2,0 



1.5 



1.0 I 1,0 



1,0 1.0 



1.6 



1.0 



1.0 

"lo 



2.0 2,0 



2,0 



1.0 



5,0 



2.0 

W 



2.0 



1.0 I 1.0 \ 1.0 



1.0 1.0 1,0 



2.2 
1.0 



3.0 



3.0 



(11-14) Duschbad Jwo-in-One). (15^20) Shampoo 
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Tabellel 

Kosmetische Zubereitungen (Wasser, Konservierungsmittel ad 100 Gew.-%) - Fortsetzung 2 





^1 


22r-5: 


23^^> 












me 




TexaponCg) Nou 

Sodium Laureth Sulfate 




30,0 


30,0 




25,0 












Plantacare® oio 

Cooo Giuoosides 




10,0 






20,0 












Plantacare® ro lu 

Sodium Laureth Sulfate (and) Cocao Ghicosides 


22.0 




5.0 


22,0 














Dehyton® PK 4o 

Cocairodopropyl Betaine ^ 


15.0 


10,0 


15,0 


15,0 


20,0 












Emulgade® SE 

Glyceryl Sterate (and) Ceteaieth 12/20 (and) Ceteaiyl Alcohol (and) 












*; ft 


o.u 








Eumulgin® B1 


- 


- 


- 


- 


- 


- 


- 


1.0 


- 


- 


Lameform® TGI 


















4.0 


- 


Dehymuls® PGPH 
PotyglyoerY>-2 DipolyhydrDxystearate 




















4.0 


Monomul5<S> 90-0 18 


















zo 


* 


Cetiol® HE 

PEG-7 Gfyoeryi Coooate 


2.0 


- 


- 


2.0 


5.0 


- 








2.0 


Cetiol® OE 

Dtcaprytyl Ether 


















5,0 


6.0 


Cetiol® PGL 

HexyWecanol (and) Hexyldecyl Laurate 






— 










3.0 


10.0 


9.0 


Cetiol® SN 

Cetearyl Isononanoate 








_ 




3,0 


3,0 


- 

— 


- 


- 


Decyl Oteate 












3.0 


3.0 








Mvritol® 3^8 

Coco Caprytate Caprale 
















3,0 


5,0 


5.0 


Bees Wax 


















7,0 


5,0 


Nutrilan® Elastin E20 


- 


- 


- 


- 


- 


2,0 


- 


- 


- 


- 


Nutrilan® 1*50 

Hydroiyzed Collagen ^ 


• 




- 


- 

— 


2.0 
— 


- 


2.0 


- 


- 


- 


Gluadin® AGP 

Hydroiyzed Wheat Gluten 


0.5 


0,5 


0.5 










0.5 






Gluadin® WK 

Sodium Coooyt Hydroiyzed Wheat Prptein 


2.0 


2.0 


2.0 


2.0 


5.0 


- 


• 




0,5 


0,5 


Euperian® PK 3000 AM 

Gtycol Distearate (and) LaufetM (and) Cocamidopropyl Betame 


5,0 






5.0 














Arlypon® F 

Laureth-2 






















Panthenol-Mikrokapsein gemaft Beispiel 3 


1,0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


Hydagen® CMF 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


1.0 


Magnesiunf) Sulfate Hepta Hydrate 


















1.0 


1.0 


Glycerin (86 Gew.-%ic|) 












3,0 


3.0 


5.0 


5.0 


3.0 



(21-25) Schaumbad, (26) Softereme, (27, 28) Feuchfigkeftsemuteion. (29, 30) Nachtcreme 
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SSsfsche Zubereitungen (Wasser. Konsemerungsmittel ad 100 Gew..%) . Fortsetzung 3 




(31) W/O-Sonnenschutaeme. (32-34) W/O^nnenschutzlotion. (35, 38. 40) OflW-Sonnenschutzlolion 
(36, 37. 39) 0/W-Sonnenschutzcreme 
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Patentanspruche 



EPO - Munich 
50 

02. JuU 1999 



1. Mikrokapsein mit mittleren Durchmessem Im Bereich von 0.1 bis 5 mm, bestehend aus einer Hull- 
membran und einer mindestens einen Wirkstoff enthaltenden Matrix, dadurch erhaltlich. daB man 

(a) aus GelbiMnem. Chitosanen und Wirkstoffen eine Matrix zubereitet, 

(b) die Matrix in einer Olphase dispergiert, 
][cr~aie^ispefgieRe1WaWmitiy§Brige^^ 

Olphase entfiemt. 

2. Verfahren zur Herstellung von Mikrokapsein mit mittleren Durchmessem im Bereich von 0,1 bis 5 
mm, bestehend aus einer Hullmembran und einer mindestens einen Wiri«stoff enthaltenden Matrix, 
bei dem man 



(a) aus Gelbildnem, Chitosanen und Wiri<stoffen eine Matrix zubereitet, 

(b) die Matrix in einer Olphase dispergiert, 

(c) die dispergierte Matrix mit waUrigen Losungen anionlscher Polymere behandelt und dabel die 
Olphase entfemt 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzelchnet, dafi man als Gelbildner Heteropol)^ao- 
charide oder Proteine einsetzL 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzelchnet, daB man als Heteropolysaccharide Aga- 
rosen, Agar-Agar, Pektine. Xanttiane sowie deren Gemische einsetzt 

5. Verfahren nach Anspmch 3, dadurch gekennzelchnet, daB man als Proteine Gelatine einsetzt 

6. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 2 bis 5, dadurch gekennzelchnet, daB man 
Chitosane einsetzt, die ein mittieres Molekulargewicht im Bereich von 10.000 bis 500.000 bzw. 
800.000 bis 1.200.000 Dalton aufweisen. 



7. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 2 bis 6, dadurch gekennzeichnet. daB man 
Wiricstoffe einsetzt, die ausgewahit sind aus der Gruppe, die gebiWet wird von Tensiden, kosmeii- 
schen Olen, Periglanzwachsen, Stabflisatoren. bfogenen Wirkstoffen, Deodorantien, Antltranspi- 
rantien, Antischuppenmltteln, UV-Lichtsdiutzfaktoren, Antk)xklantien, Konserviemnganittein, In- 
sektenrepellentien, Selbstbraunem, Parfumolen, Aromastoffen, Blelchmittein, Blelchakth/atoren, 
Enzynren, Vergrauungsinhibitoren, optischen Aufhellem und Farbstoffen. 
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8 Verfahren nach mindestens einem der AnsprOche 2 bis 7. dadurch gekennzelchnet, daB man als 
anionische Polymere Salze der Alginsaure oder anionische Chitosanderivate einsetzt. 

9 Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 2 bis 8. dadurch gekennzeichnet. daB man die 
Mikrokapsein - bezogen auf das Kapselgewicht - mrt 0.1 bis 25 Gew.-% Wirkstoff beladt. 

10 Verfahren nach mindestens einem der AnsprOche 2 bis 9. dadurch gekennzeichr>et daB man bei 
der Herstellung der Matrix Emulgaloren und/oder Viskositatsregulatoren mitvenwendet. 



11. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 2 bis 10. dadurch gekeniBeichnet, daB man 
die Matrix bei Temperaturen im Berefch von 40 bis 100 'C herstellt. 

12. Verfahren nach mindestens einem der AnsprOche 2 bis 11. dadurch gekenr«eichnet, daB man 
die IVIatiix im 2 bis Bfachen Volumen der Olphase dispergiert 



13 Verfahren nach mindestens einem 7er AnsprOche 2 bis 12. dadurch gekennzeichnet. daB man 
die auf 40 bis 60 'C envannte IVlatrix in einer auf 1 0 bis 20 "C gekQhIten Olphase dispergieit 

14 Verfahren nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis 13. dadurch gekennzeichnet. daB man 
die in der Olphase dispergierte l^atrix mit 0.1 bis 3 Gew.-%igen waBrigen Losungen der anioni- 
schen Polymere behandelt 

15 Verfahren nach mindestens einem der AnsprOche 2 bis 14. dadurch gekennzeichnet, daB man 
die in der Olphase feindispergierte Matrix bei Temperaturen im Bereich von 40 bis 100 "C mrt den 
waBrigen Losungen der anionischen Polymere behandelt 

16 Verfahren nach Anspmch 15. dadurch gekennzeichnet. daB man die in der Olphase dispergierte 
' Matrix mrt v/aBrigen Losungen der anfonischen Polymere v^ascht und die Olphase dabei gleichzei- 

fig entfemt. 

17 Verfahren nach Anspmch 16. dadurch gekennzeichnet, daB man bei der Wasche vi^aBrige Zube- 
reitungen herstellt deren Anteil an Mikrokapsein schlieBlich im Bereich von 1 bis 10 Gew.-% liegt 

18. Verfahren nach mindestens einem der AnsprOche 2 bis 17. dadurch gekennzeichnet. daB man 
die Zubereitungen standig ruhrt. 

19. Venwendung von Mikrokapsein nach Anspmch 1 zur Heistellung von kosmetischen und/oder 
phannazeutischen Zubereitungen. 
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20, Verwendung von Mikrokapsein nach Anspruch 1 zur Herstellung von Wasch-, Spul-. Reinigungs- 
und Avivagemitteln. 

21. Verwendung von Mikrokapsein nach Anspmch 1 zur Herstellung von Lebensmitteln. 



22. Venivendung nach mindestens einem der Anspruche 19 bis 21 , dadurch gekennzeichnet, daft 
man die Mikrokapsein in Mengen von 0.1 bis 99 Gew.-% - bezogen auf die Zubereitungen - ein- 
setzt. 
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Zusammenfassung 0ZJuli1999 

Vorgeschlagen weiden Mikrokapsein mit mittleren Durchmessem Im Bereich von 0,1 bis 5 mm, beste- 
hend aus einer Hullmembran und einer mindestens einen Wirkstoff enthaltenden Matrix, dadurch er- 
haltlich, daK man 

(a) aus Gelbildnem, Chitosanen und Wirkstoffen eine Matrix zubereitet, 
^B)~^ie1Watri}rifr^ner^phase-dispergiertr 



(c) die dispergierte Matrix mit waBrigen Losungen anioniscfier Polymere behandelt und dabei die 
diphase entfemt 



36 



